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Soufien MOULA

Comportement a court et long termes des bétons a ultra-hautes performances (BUHP) a base de laitiers des
hauts fourneaux

Résumé :

Le béton a ultra-hautes performances (BUHP) est un type relativement nouveau de composite & base de ciment aux propriétés mécaniques et de durabilité les plus
exceptionnelles. Cette these traite de la possibilité de développer un BUHP a faible empreinte carbone avec un taux élevé de remplacement du ciment (jusqu'a 50
%) par du laitier granulé de haut fourneau moulu (LHF) et une faible teneur en fumée de silice (FS). Dans cette étude, le ciment est remplacé par du laitier a 30 %
et 50 % en volume. Des laitiers de deux finesses différentes sont utilisés, avec des finesses Blaine de 420 m2/kg (SL1) et 700 m?/kg (SL2), respectivement, a un
rapport eau/liant (E/L) constant de 0,16 pour tous les mélanges. Les effets de la finesse et du dosage du laitier sur le comportement a court et long termes des BUHP
sont étudiés.

Les résultats expérimentaux montrent qu'il est effectivement possible de produire des BUHP a base de SL2 avec un comportement similaire a celui des matériaux
conventionnels a base de fumée de silice. Le remplacement partiel du ciment avec une faible teneur en laitier (30 %) réduit la demande en superplastifiant (SP) et
accélere le processus d'hydratation et la prise. Avec une teneur élevée en SL1 (50 %), la teneur en SP augmente, ce qui retarde la réaction d'hydratation et la prise.
Cependant, la maniabilité du BUHP contenant 50 % de SL2 a été considérablement améliorée. Un effet d'accélération a donc été observé. Les mélanges a base de
SL2 (a un taux de remplacement de 30 %) présentent le retrait endogene le plus élevé. Les mesures de résistance a la compression indiquent qu'une teneur de 30 %
en SL1 améliore légérement la résistance a la compression du béton a 28 jours. En raison de sa réactivité relativement élevée, le SL2 augmente la résistance a la
compression a 3 jours lorsqu'une faible teneur est utilisée. La résistance a la compression du mélange incorporant 50 % de SL2 était proche de celle du béton de
référence apres 28 jours d'hydratation. Les résultats montrent également que tous les BUHP testés ont une résistance a la traction par fendage supérieure a 6 MPa a
28 jours. La caractérisation de la microstructure a montré que tous les mélanges analysés ont une microstructure ultra-dense avec une porosité réduite. L'effet du
laitier était plus visible a 30 % et 50 % de remplacement du ciment par du SL2 et avec la présence de particules de FS. Dans ce cas, la porosité de ces bétons a été
extrémement réduite et le réseau poreux est devenu plus fin, ce qui diminue leurs propriétés de transfert. A long terme, tous les mélanges présentent une durabilité
tres élevée car leurs matrices sont presque imperméables au dioxyde de carbone et aux chlorures.

D'un point de vue environnemental, le remplacement partiel du ciment par du LHF réduit I’empreinte carbone des BUHP. Pour 1 m® de BUHP, l'incorporation de
50 % de laitier superfin (SL2) réduit les émissions de CO, d'environ 41 %, ce qui rend le SL2-50g¢ plus durable que le béton de référence a base de FS. Cependant,
cette teneur élevée en SL2 augmente le codt de production de 15 % par rapport au mélange de référence.

Mots clés : BUHP, LHF, Finesse, Hydratation, Retrait chimique, Retrait endogéne, Résistance, Microstructure, Durabilité

Short and long-term behavior of ultra-high performance concretes (UHPC) based on blast furnace slag

Summary:

Ultra-High Performance Concrete (UHPC) is a relatively new type of cement-based composite with exceptional mechanical and durability properties. This work
explores the possibility of developing a more sustainable UHPC with a high level of cement replacement (up to 50%) by ground granulated blast furnace slag (GGBS)
and low silica fume (SF) content. In this study, cement is replaced by slag at 30% and 50% by volume. Slags of two different finenesses are used, with Blaine
finenesses of 420 m2/kg (SL1) and 700 m?/kg (SL2), respectively, at a constant water-to-binder ratio (w/b) of 0.16 for all mixes. The effects of slag fineness and
dosage on the early-age and long-term behaviour of UHPC are investigated.

Experimental results show that it is indeed possible to produce SL2-based UHPCs with a behaviour similar to that of conventional silica fume-based materials.
Partial replacement of cement with low slag content (30%) reduces the need for superplasticizer (SP), promotes the hydration process and accelerates setting. With
high SL1 content (50%), the SP content increases, resulting in a delay in the hydration reaction and setting. However, the workability of the UHPC containing 50%
of SL2 was significantly improved. An acceleration effect was therefore observed. The SL2-based mixes (at 30% replacement level) show the highest autogenous
shrinkage. Compressive strength measurements indicate that a 30% SL1 content slightly improves the compressive strength of the concrete at 28 days. Due to its
relatively high reactivity, SL2 increases the compressive strength at 3 days at a low level. The compressive strength of the mix containing 50% of SL2 was close to
that of the reference concrete after 28 days of hydration. The results also show that all the UHPCs tested have a splitting tensile strength greater than 6 MPa at 28
days. The microstructure characterization showed that all the mixes analysed have an ultra-dense microstructure with reduced porosity. The effect of slag was more
pronounced at 30% and 50% of SL2 replacement and with the presence of SF particles. In this case, the porosity of these concretes was extremely reduced and the
overall pore network became finer, reducing their transfer properties. In the long term, all mixes show superior durability as their matrices are almost impermeable
to carbon dioxide and chloride.

From an environmental point of view, the partial replacement of cement with GGBS reduces the carbon footprint of UHPC. For 1 m® of UHPC, the incorporation of
50% of superfine slag (SL2) reduces CO, emissions by about 41%, making SL2-50sr more sustainable than the SF-based reference concrete. However, this high
SL2 content increases the production cost by 15%, compared to the reference mix.

Keywords: UHPC, GGBS, Fineness, Hydration, Chemical shrinkage, Autogenous shrinkage, Strength, microstructure, Durability

Sk Laboratoire de Mécanique Gabriel LaMé L '(«D'

Université p < ,
d'ORLEANS 8 rue Léonard de Vinci, 45072 Orléans ujuldmg:‘mh







Table des matieres

L E LS (ol =T 00T 0] (SR 10
ADIEVIAtIONS B NOTALIONS. ... .cuviiiiiiiiiiti ettt b bbbttt e 11
INtrOAUCTION GENETAIE........c.oiiiieiiie bbbttt n e 13
RETEIENCES ...ttt bbbt R bbbt s bbb bt et R e Rt b e bbbt n e 19
PREMIERE PARTIE : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE .......cooeviiievieeeeee e 22
Chapitre 1 : Composition et propriétés des BUHP............ccooiiiiiniinccecece s 25
I R 11101 [0 Tod £ o] o TSSO TSURUP PR PRTRPOPN 25
1.2, GENEralites SUM 18S BUHP ..ottt neas 25
1.3.  Principes généraux de formulation des BUHP ............ccccco i 28
1.3.1. Amélioration de 'ThOmOZENEILE ........ccccvvriiiiiiiieiie e s 28
1.3.2.  Amélioration de [a COMPACITE...........ccoimiiriiiiiiree e 28
1.3.3.  Amélioration de 1a MICTOSIIUCLUIE..........cuiiiirierierieieie e 29
1.3.4.  Amélioration de 1a dUCLHITE ..........ccoevieieiiice e 30
1.4, Constituants du mélange BUHP .............coi i e 31
1.4.1. L8 CIMBNT ... et b bbbttt e bt bttt nn b e neas 31
1.4.2. [T o] PSP 31
1.4.3. LS AATITIONS. ...ttt ettt be e nn e 32
1.4.3.1. La fumEE de SHICE (FS) ...viuiiiiiiiiisieise s 32
1.4.3.2. Le laitier de haut fourneau (LHF) ..o 34
1.4.3.3. Le quartz concasse (QC) ..viviiiiieieieeie ettt st re e 37
1.4.4. L’eau (E) et le superplastifiant (SP) .......ccccvvieiiiiiiiiie e 38
1.45. LS FIDIES ..t r e r e 39
1.5.  Propriétés constructives des BUHP ...........ccoiiiiiiiiiiiie e 39
1.5.1. Propri€tés rhBOIOGIGUES ........ecviiieieiteeie ettt sttt e re e s re e e resneesreanes 39
1.5.2. PrOPriGtES MECANIGUES .....veevviveeiee et ete sttt e e ste e beste e e beeae e st e s taesbesbeers e besreeresresneesreares 42
1.5.3.  Propriétés de durabilité............coooiiiiiiiiii e 46
15.3.1. I W 010 (0] (- TSROSO 46
1.5.3.2. I W o= U oTo g = 7 LA T o S 49
1.5.3.3. Diffusion des i0NS CNIOKE ......cciiieieciee e e 51

T @0 o 115 o o SRRSO PTTPRSRRN 53
RETEIENCES ...ttt ettt b et et e et e s e e R e e Rt e b e e s et e e et et e st e R e e Reeteeaentenre et et enean 54
PREMIERE PARTIE : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE ......cooevoieievecieeeeee e 60
Chapitre 2 : Déformations endogenes des BUHP............cccco o 63
P22 I 11 o [ 4 T o PSSR 63
2.2, ProcCessus A’ hydratation. .........coieieeiiiiiiiieeie ettt ettt st nene s 64
2.2.1. Hydratation du Ciment POrtland.............ccooviiiiiiiiicces e 64
2.2.2.  Hydratation des mélanges a base de laitier..........coooveieiiiieieiese e 68
2.2.3. Hydratation du BUHP ...t 71
2.3, Microstructure du BUHP............ocoo et 76
2.4.  Déformations endogénes du BUHP au JEUNE AQE........cceveieieeieieieniesieieeeeee e 81
2.4.1. RELrAIt CHIMIGUE ... bbb 82
A £ UL =Y 10 0T T=T oL PR 85
S T o o Tod 131 (o] o PSSR 90
RETEIENCES ... vttt ettt ettt et et e e e s e seeReeae et e ehe et e st e s et essesaeneeteereebenre st e nennan 92



DEUXEME PARTIE : PROGRAMME EXPERIMENTAL .....ccoooviiiiiiieieieee e, 97

Chapitre 3 : Matériaux et procedures eXperimentales.............cccoovvvvvevciceceeeceeeeeeeees 100
I J5¢ I (011 oo 104 £ o o ST 100
3.2, SElection des Matieres PremMUEIES.......ccviiiieieieeie sttt re e re et sre e re e e e saeenes 102
3.2.1. L0113 T o PSS 102
3220 AGAITIONS ...ttt r e 103
3.2.3.  Sable de qUArtz (SQ).....coviieiiieiie e nre e 104
3.2.4. Eau (E) et superplastifiant (SP) ........ccccuiiriieeieiiee e 104
3.3, Mise au point des FOrMUIALIONS .........ccoiiiieii i 105
3.3.1.  Composition des FOrmMUIALIONS. ..........coiiiiiiiceieeee e 105
3.3.2.  SEQUENCE dE MAIAXAGE. ......eeiveiteetieite ettt sttt e e te e b sre e re e 108
3.3.3.  Confection et conditions de conservation des EproUuVettesS........coevvvveveveeeeseseesvesennns 109

I Y (114 10 e (TS BT | £ S 111
3.4.1. IMANTADITITE. ... bbb 111
3.4.2. Chaleur d Iy dratation............coeeeeiinieiisese e 112
3.4.2.1. Micro-calorimeétrie ISOtNEIME ........cccoviiirieeec e 112
3.4.2.2. Calorimétrie semi-adiabatiqUe..........ccceviiiieieiice e 113
343, TempPs A€ PriSE VICAL.......civeieieiieiisiisie sttt 113
3.4.4. Mesure du retrait au JEUNE A0E......cccveiuiiieeiie ettt st s besre e re e 114
344.1. REtrait CRIMIGUE ......o.eiieeici e 114
3.4.4.2. RELFAIT BNAOGENE. ... vttt et bbb 115
3.4.5. ESSAIS MECANIAUES ....vveviiieieitecie sttt sttt ste et et e s ta e st e s te e besbeese e besaeeaesbeenaesresteentennes 115
3.4.5.1. RéSIStanCe @ 1a COMPIESSION.........cviiiirieiiiesieese e 115
3.45.2. Résistance a la traction par fendage.........ccccvvvveveieiiic i 116
3.4.6. Caractérisation de 12 MICIOSIIUCTUIE ........coieiiiiiieieie e 116
3.4.6.1. Analyse thermogravimétrique (ATG) ......oeeeerririee e 116
3.4.6.2. Diffraction aux rayons X (DRX).....cccciieiiiiiiiiiiiieie st se ettt sre e 118
3.4.6.3. ODbServations MIiCrOSCOPIGUES. ........ueverereeeieaiistesieate sttt seeeese et sneneas 119
3.4.6.4. Porosité par intrusion de mercure (PIM).......cccooviiiiiiiecieece e 120
3.4.7. Propriétés de durabilité.............coi oo 121
3.4.7.1. Préparation des EChantillons............cccviiiiiiiiie e 121
3.4.7.2. Porosite accessible G [’ ............ccc.ccveeiiiiiiiii et 121
3.4.7.3. Carbonatation ACCEIEIEE ............ceiiriieieeee e 122
3.4.7.4. Diffusion des 10NS CRIOIE ........cvciiiie e 123

KT T O3 Tod [0 o] PSSR PRPTRPRR 124
RETEIENCES ...ttt bt s b et et e st e s e e Re e bt e b e s b e be et et et e ne e R e e Reete et et nee e e e e 125
DEUXEME PARTIE : PROGRAMME EXPERIMENTAL ....cocoooviieiieeeeieeeree s 126
Chapitre 4 : Propriétés au jeune age deS BUHP ... 129
I 1011 oo U1 £ o o SRS 129
4.2, REACHIVITE JES JAITIEIS.....eieieeiieiieie ettt esneseesne e e 129
4.2.1.  Chaleur d’hydratation des pates EtUICES .........coevveriririierinieie e 130
4.2.2.  Retrait chimique des PAtES BLUAIEES..........ccoererieieieiee e 132
4.2.3.  Retrait endogene des PALES BLUMIEES ..........cerieiriririiirieiree s 133
424, ATG deS PALES BLUGIEES .....vevieeieieiiiieise et 135
4.2.5.  Résistance & la compression des pates BUAIBES. ........c.cvvvrerirerereieeees e 137
4.2.6.  Synthese des résultats SUr 18S PAtES PUIES.......ccocveierieriririreiies e 138



4.3.  Propriétés au jeune 4ge deS BUHP ...........cooo i 139

4.3.1. Maniabilité des BUHP...........cooiiicicecece e 139
4.3.2.  Chaleur d’hydratation des BUHP .........cccociiiiiiiiiiiic e 141
4.3.3.  Temps de prise Vicat desS BUHP ..o 145
4.3.4. Retrait chimique desS BUHP ... 147
4.3.5. Retrait endogene des BUHP ..ottt 149
A4.3.6.  ANAIYSE CIOISEL. ....eiueeiiitiieetietei ettt ettt b ettt b et et b e bt enas 152
A4, CONCIUSTON.....uiitiitiiti ittt bbb s ettt sb bt e et e bt et e st be st b e e eneas 155
RETEIENCES ...ttt bbbt e s st b ekt b e bbbt R Rt R bbbt n e 157
DEUXEME PARTIE : PROGRAMME EXPERIMENTAL ....cocooviiiiieeeeteeeeee e 160
Chapitre 5 : Propriétés mécaniques, empreinte carbone et colt des BUHP ............ccccooovnee. 162
TS0 A {11 oo 1 o{ £ o o SR 162
5.2.  Evolution de la chaleur d'nydratation...............ccceeveereeeiieesesiieesissesseeseesesessssesessessessessesenes 162
5.3. Résultats de I’analyse thermogravimétrique (ATG).....ccovvriiriiiniieiie e 166
5.4.  Propriétés mécaniques deS BUHP ... s 170
5.4.1. RESIStANCE @ 18 COMPIESSION ....evviieciecie ettt sttt sresreeaesre s 170
54.2. Résistance a la traction par fENdage .........cccvviiiiiiiiiise 172
5.5, EMPreINtE CArDONE. ..ottt n e 174
5.6, ANGIYSE UES COULS ....uviuiiiiiiii ittt s r e be e s re st e e b e s beete e besreeeesbe e e e sreens 177
TN R o 4 Tod 111 o] o SR 180
RETEIBNCES ...ttt et b e b bt e s et b Rt b e R b bRt Rttt Ee ettt e e 182
DEUXEME PARTIE : PROGRAMME EXPERIMENTAL ....cocooovivsiieieeieeeeee s 184
Chapitre 6 : Microstructure et durabilité des BUHP ..o 186
G T0 S [ 011 7T [FTox o] RSP ROUSSSPR PP 186
6.2.  Caractérisation microstructurale des BUHP...........cccoooiiiiiiiiiiiic e 186
6.2.1.  Analyse thermogravimétrique (ATG) ...ccvceiieiiiieie et s 186
6.2.2.  Analyse par diffraction des rayons X (DRX) .......ccccvvieiiiiiiieieiieie e 187
6.2.3. ODBSEIVALIONS IMEB ..ottt sttt st esne e nrennes 189
6.2.4.  ODSEIVAtIONS MET ....coiiiiiiiiiieiiee ettt sttt et sb e et ne s 192
6.2.5. Porosimétrie par intrusion de mercure (PIM) ........cocooiieiiiniiniese e 194
6.3.  Propriétés de durabilit des BUHP ..o 198
6.3.1. Porosité accessible a 1’€at (PAE) ..o iiiiiii st 198
6.3.2. LOF: 4 oTo] 0T > Ui o] o USSR 200
6.3.3.  Diffusion des i0NS ChIOTE.........ccuoiiiiiiiiee e s 202
GRS o o] 133 [ o OSSPSR 204
RETEIENCES ...ttt bt s b et et e st e s e e Re e bt e b e s b e be et et et e ne e R e e Reete et et nee e e e e 206
CONCIUSION GENETAIE ...ttt bttt bttt et bbbt ne e 209
F N 0] 01> S OO TP P PR TR PR PPROPROTN 216



Remerciements

Je souhaite remercier ici tous ceux qui, par leurs aides, leurs encouragements et leurs conseils, ont
contribué de loin ou de prés a réaliser cette thése.

Je tiens a remercier le ministére de I'enseignement supérieur et de la recherche scientifique de la Tunisie
et I'université de Tunis El Manar de m’avoir donné la possibilité d'entreprendre cette étude doctorale et
de m’avoir apporté¢ leur soutien financier. J’adresse aussi mes sincéres remerciements a Ecocem
Materials pour le co-financement de cette these.

Mes vifs remerciements vont, en premier licu, aux personnes qui m’ont suivi de prés durant toute la
période de ma thése. Il faut, tout d’abord, citer mes directeurs de thése, Monsieur Amor BEN FRAJ,
directeur de recherche au Cerema, Prof. Nizar BEL HADJ ALI, professeur a 1’université de Gabes,
Monsieur Marwen BOUASKER, maitre de conférences a 1’université d’Orléans, et Madame Naima
BELAYACHI, professeur a I’'université d’Orléans, qui ont su toujours se rendre disponibles et ont tout
mis en ceuvre pour que ce travail puisse se réaliser dans les meilleures conditions. Leur soutien assidu
et permanent m’a permis de donner le meilleur de moi-méme au cours de ces années de thése. Je tiens
a les remercier vivement pour I’intérét qu’ils ont porté a cette étude et leur disponibilité malgré toutes
leurs occupations professionnelles. Leurs conseils avisés et leurs remarques toujours pertinentes m’ont
permis d’améliorer ce mémoire. Je voudrais particulierement marquer ma profonde reconnaissance
envers Monsieur Amor BEN FRAJ qui m’a permis d’intégrer son groupe de recherche. Ses
commentaires détaillés et constructifs et ses conseils importants ont été un facteur important et
indispensable pour 1’aboutissement de ce travail expérimental.

Le travail expérimental effectué dans le cadre de cette thése n’aurait pas vu le jour sans I’ensemble de
I’équipe du Cerema, un grand merci pour leur aide et leurs apports. J’exprime mes sincéres
remerciements tout particulierement a Monsieur Jérome CARRIAT, Monsieur Florencio
THARLADIERE et Madame Véronique QUEYRAT pour l'aide apportée au laboratoire avec une
attitude positive. Ils m’ont fait bénéficier de leurs compétences dans mes études expérimentales. Ce
travail n’aurait pas pu étre mené a terme sans le soutien et les encouragements de mes collégues du
laboratoire et notamment Abderrahim ACHCHOUBI, Hamza BEDDAA, Nacef TAZI, Eva BOULAIRE
et Bernus KOUEVIDJIN. J’ai trouvé au Cerema une ambiance chaleureuse et efficace de travail ; je
tiens a remercier 1’équipe pour cette bonne et agréable ambiance. Merci a Monsieur Romain
TRAUCHESSEC de I'universit¢é de Lorraine pour sa contribution a la caractérisation de la
microstructure. Merci & Madame Baraka MOHAMED de ’université de Gustave Eiffel pour m'avoir
aidé a réaliser les essais de porosimétrie au mercure. Merci également & Monsieur Thomas WATTEZ
d’Ecocem, pour son aide scientifique et ses commentaires constructifs.

Mes sincéres remerciements vont aux membres du jury pour I'honneur qu'ils m'ont fait en participant a
ce jury et en acceptant d'évaluer ce travail. Je remercie tout particulierement le Professeur Farid
Benboudjema d'avoir accepté de présider ce jury. Je remercie également la Professeur Stéphanie Bonnet
et le Professeur Atef Daoud d'avoir accepté la lourde tdche de rapporter sur cette thése. Leurs
commentaires, critiques et questions me seront, j'en suis sir, d'une grande utilité dans le futur. Je tiens
également a exprimer ma profonde gratitude & Messieurs Thomas Wattez et Frangois Cussigh pour avoir
accepte de faire partie de mon jury de thése.

Je voudrais remercier vivement ma famille, mes chers parents, mes fréres et sceurs pour leur grand
soutien et leurs vifs et permanents encouragements de tous les jours.

10



Abréviations et notations

ATG : Analyse thermogravimétrique

BFUP : Béton fibré a ultra hautes performances
BHP : Béton a hautes performances

BO : Béton ordinaire

BPR : Béton de poudres réactives

BUHP : Béton a ultra hautes performances
C2S : Silicate bicalcique (belite)

CsA : Aluminate tricalcique (aluminate)
CsS : Silicate tricalcique (alite)

C4AF : Aluminoferrite tétracalcique (célite)
CaCOs : Calcite

CH/Ca(OH): : Portlandite

CPO : Ciment Portland ordinaire

C-S-H : Silicate de calcium hydraté

Dapp : Coefficient de diffusion apparent
DRX : Diffraction par rayons X

E/C : Rapport eau sur ciment

E/L : Rapport eau sur liant

FRX : Fluorescence par rayons X

FS : Fumée de silice

HR : Humidité relative

ITZ : Interfacial transition zone (zone de transition interfaciale)
LHF : laitier des hauts fourneaux

MEB : Microscope électronique a balayage
MET : Microscope électronique a transmission
PAE : Porosité accessible a 1’eau

PIM : Porosimétrie par intrusion de mercure
QC : Quartz concassé

SL1: laitier classique (ordinaire)

SL2 : laitier superfin

SL3: laitier ultrafin

SP : Superplastifiant

SQ : Sable de quartz
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Introduction géneérale

Le Béton a Ultra-Hautes Performances (BUHP) ou, sous une forme plus spécifique, le Béton Fibré a
Ultra-Hautes Performances (BFUP) est I’une des techniques les plus avancées et ¢’est la génération des
matériaux & base de ciment aux propriétés rhéologiques, mécaniques et de durabilité les plus
exceptionnelles [Ghafari et al., 2015]. Ce composite est marqué par une résistance caractéristique en
compression tres élevée, supérieure a 130 MPa [NF P18-470, 2016]. En général, les mélanges de BFUP
sont congus pour avoir une résistance a la flexion comprise entre 30 et 60 MPa, une résistance a la
traction par fendage de 1’ordre de 6 a 8 MPa, et un module d'élasticité dans la plage de 40-70 GPa
[Ahmad et al., 2015]. Ces propriétés mécaniques elevées permettent de réduire la quantité de matériau
nécessaire et d'optimiser la conception structurelle. Les premiéres recherches en laboratoire sur ce type
de béton sont francaises et canadiennes et datent des années 1990. Ces avancées ont connu leurs
premiéres applications industrielles en France en 1998 lors du remplacement des poutrelles en acier par
des BFUP dans les tours de refroidissement de la centrale nucléaire de Cattenom. Au Canada, la
premiere application était la passerelle piétonne de Sherbrooke construite en 1997.

Le BFUP est un matériau trés compact et dense, il résulte d'une réduction ou d'une élimination
successive des inconvénients du béton ordinaire (BO) [Zdeb, 2013]. Il est important de signaler que ce
n'est pas la résistance élevée du BFUP qui f(it décisive dans ce cas, mais plutdt sa durabilité élevée qui
permettra d'augmenter la durée de vie et de réduire les codts d'entretien et de réparation. Le BFUP est
doté d'une durabilité exceptionnelle, car sa matrice est pratiquement imperméable au dioxyde de
carbone, aux ions chlore et aux sulfates, etc. [Li et al., 2021 ; Du et al., 2021]. Ce matériau & matrice
cimentaire est plus performant que le BO et le béton a hautes performances (BHP) en raison de
I'utilisation d'un faible rapport eau/liant (E/L) d'environ 0,2 (c'est-a-dire une porosité a ’eau a 90 jours
extrémement faible < 9 % [NF P18-470, 2016]) et d'une grande quantité de particules fines. Il s'agit d'un
candidat potentiel pour les structures en béton exposées a des environnements agressifs, voire trés
agressifs. Il est évident que : (1) le BFUP a une tres faible perméabilité apparente aux gaz a 90 jours,
qui est inférieure a 9 x 101 m2 [NF P18-470, 2016] ; (2) la carbonatation se produit rarement sur le
BFUP, que ce soit dans le cadre d'une cure standard ou d'un traitement thermique, apres 1 a 3 ans
d'exposition. (3) La corrosion des armatures en acier et la réaction alcali-silice ne sont pas des problémes
pour les BFUP, quel que soit le régime de cure, en raison de leur faible perméabilité [Li et al., 2020].
(4) Selon la norme NF P18-470 [NF P18-470, 2016], le coefficient de diffusion des ions chlorure est
inférieur 2 0,5 x 102 m%/s a 90 jours d’hydratation. Comme mentionné précédemment, la teneur en eau
des BFUP est inférieure a celle nécessaire a I'hydratation compléte du ciment. Ces bétons contiennent
ainsi une réserve de ciment anhydre qui leur confére un potentiel d’autocicatrisation en cas de
fissuration. L’eau pénétrant éventuellement par les fissures permettra la formation d’hydrates au sein
des microfissures en réagissant avec les particules de clinker résiduel. Ce phénomeéne constitue un atout
particuliérement intéressant en termes de durabilité et de protection des fibres.

A ce jour, un nombre croissant d'études a été mené sur la sélection judicieuse des matiéres premiéres,
I'utilisation de technologies communes et leurs effets sur les propriétés au jeune age, les caractéristiques
microstructurales, les propriétés mécaniques et la durabilité des BFUP afin de faciliter leur
développement et leurs applications [Reda et al., 1999 ; Yunsheng et al., 2008]. Par conséquent, divers
produits de BFUP ont vu le jour. La tendance a utiliser des matieres premiéres localement disponibles
et des régimes de cure courants a commencé a prendre de I'ampleur, dans le but de réduire les codts de
fabrication. Richard et Cheyrezy [Richard et Cheyrezy, 1995] ont introduit la formulation de base. Ils
ont utilisé des composants a haute finesse et réactivité pour produire un béton de poudres réactives
(BPR). Le BFUP a été développé comme un mélange ultra-dense d'eau, de ciment Portland (CP), de
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fumeée de silice (FS), de sable de quartz fin (SQ), de quartz concassé (QC), de superplastifiant (SP) et
de fibres. Gréce a I'utilisation de fortes doses d’adjuvants chimiques, le BFUP présente une fluidité
attrayante avec un rapport eau/liant extrémement faible [Zhang et Kong, 2015 ; Du et al., 2021]. Sa
capacité autoplacante a I'état frais offre une excellente qualité de mise en ceuvre particulierement adaptée
a la préfabrication. Contrairement au BO, le BFUP contient des fibres métalliques ou synthétiques (> 2
%, en volume), qui renforcent la matrice en empéchant la propagation des fissures et en améliorant la
résistance a la traction du matériau. Ce composant clé des BFUP confére au matériau sa ductilité [Yu et
al., 2018]. Le BFUP a une grande capacité de déformation avant rupture, ce qui le rend trés résistant
aux charges cycliques et aux chocs. Ses ultra-hautes performances lui permettent d’absorber des
contraintes élevées sans se rompre brusquement, améliorant ainsi la sécurité et la durabilité des
structures. Cette technologie de béton présente des comportements d'écrouissage apres fissuration
[Graybeal, 2008 ; Meng et Khayat, 2017]. L'incorporation de fibres dans les BUHP est a l'origine du
terme BFUP, qui couvre aujourd’hui une large gamme de matériaux pour des applications structurelles
et/ou décoratives. Certains font I’objet de brevets ou de marques déposées : DUCTAL®, BSI®,
CERACEM®, BCV®, etc.

Les propriétés uniques du BFUP ont suscité un intérét croissant pour ’utilisation de ce matériau dans
les applications d’infrastructure [\WWang et al., 2015]. En raison de ses propriétés mécaniques supérieures
et de sa durabilité exceptionnelle, le BFUP a été utilisé dans divers types de projets nécessitant une
résistance structurelle élevée, tels que les ponts et les passerelles, les facades et les éléments
architecturaux, les ouvrages d’art (tunnels, viaducs et barrages), la rénovation et le renforcement des
structures, les éléments de préfabrication, etc. Cette génération de matériaux a matrice cimentaire offre
des possibilités de conception structurelle innovantes et contribue a la réalisation des formes complexes,
des textures variées et des finitions esthétiques, tout en garantissant les performances structurelles. De
plus, la trés haute résistance des BFUP permet de réduire le volume du matériau et donc le poids de la
structure. Les structures en BFUP nécessitent moins de matériaux que le béton ordinaire, sous la méme
charge [Yu et al., 2015]. Cette réduction de poids présente I'avantage de produire des structures plus
fines et plus élancées, d'augmenter l'espace utile dans les immeubles de grande hauteur et de réduire les
codts globaux. Son excellente durabilité permet de prolonger la durée de vie de la structure au-dela de
100 ans, avec des exigences de maintenance minimales et des colts de cycle de vie peu élevés [Shi et
al., 2019].

En raison des performances exceptionnelles, de l'utilisation réduite des matériaux et des faibles besoins
d'entretien des BFUP, les applications a grande échelle de cette technologie pourraient participer a la
réduction des émissions CO; dans le secteur de la construction [Yu et al., 2015]. Cependant, certains
chercheurs considérent que I’utilisation d’une teneur élevée en ciment (800-1200 kg/m?) pour la
production de BFUP augmente considérablement le colt de fabrication (financier et environnemental)
et libere davantage de chaleur d'hydratation [Gupta, 2016 ; Du et al., 2021]. En effet, le BFUP incorpore
trois fois plus de ciment par m® que le BO, consommant ainsi trois fois plus d'énergie et émettant trois
fois plus de CO.. Un point important a noter ici est que le secteur des matériaux de construction est le
troisieme secteur industriel le plus émissif de CO; dans le monde, ainsi que dans I'Union européenne.
La production de ciment est responsable d'environ 7 % des émissions globales de CO, [UNSTATS,
2010 ; Yu et al., 2014]. Dans un monde qui s'oriente vers une construction plus écologique, l'un des
principaux défis en termes de soutenabilité écologique pour les prochaines décennies est de concevoir
et de produire des bétons avec moins de clinker et induisant moins d'émissions de CO5, tout en offrant
une meilleure durabilité [Denarié et Bruhwiler, 2011 ; Habert et al., 2013]. Dans ce contexte, la stratégie
nationale bas-carbone (SNBC) propose des orientations pour mettre en ceuvre la transition vers une
économie verte dans tous les secteurs d'activité, y compris l'industrie du ciment.
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Une premiere feuille de route a été élaborée par France Ciment (anciennement Syndicat Francais de
I’Industrie Cimentiére) en 2021 pour la décarbonation de I’industrie cimentiére. Elle définit des objectifs
de réduction des émissions de carbone a différentes échéances. La trajectoire de la profession cimentiere
pour 2030 prévoit ainsi une diminution de 24 % des émissions par rapport a 2015 ; soit une réduction
de 2,5 millions de tonnes d’équivalent CO». Pour 2050, une réduction d’environ 80 % par rapport a 2015
est visée (soit une diminution de 8.3 Mt COxq). Ces objectifs sont illustrés sur la Figure 1, ou les
émissions de CO, sont exprimées par tonne de ciment produite [Feuille de route de la filiere ciment,
2021]. En 2023, France Ciment a actualisé cette feuille avec un scénario plus ambitieux, visant a
atteindre -50% d'émissions en 2030, en activant des leviers traditionnels (-27 %, recours aux
combustibles alternatifs, réduction du taux de clinker, etc.) et en déployant le captage du carbone (-23
%). L'objectif de la quasi-neutralité carbone a I'norizon 2050 serait ainsi atteignable.

Avec Carbone Capture et Stockage / Utilisation (CCS/CCU)

Efficacité énergétique, teneur en clinker, combustibles alternatifs
800 (-30 % en émissions nettes, hors émissions carbone des déchets)

700 T 663 kg

600 -

= Emission combustibles déchets hors
biomasse

500 -

® Emission combustibles fossiles
400 -

m Emission de process (décarbonation)
300 -

200

100

2015 2018 fc2025 fc2030 fc2050

Figure 1 : Evolution des émissions CO2 du secteur cimentier (en kgCO2/T. de ciment) [Feuille de route de la filiere ciment,
2021].

Dans ce contexte, un nombre croissant de projets de recherche est actuellement mené afin de mettre au
point des liants hydrauliques multi composants ayant un impact environnemental réduit. Plusieurs études
montrent que le remplacement du ciment par des coproduits est I'approche la plus pratique pour réduire
I'empreinte carbone des matériaux cimentaires [Abdulkareem et al., 2018 (a) ; Ahmed et al., 2021]. Il a
été démontré que des quantités considérables de ciment peuvent étre remplacées dans le BFUP sans
altérer de maniere significative la résistance a la compression [Habert et al., 2013]. Les additions
minérales, telles que la fumée de silice (FS), les cendres volantes (CV) [Yu et al., 2015], le métakaolin
(MK) [Tafraoui et al., 2016] et le laitier de haut fourneau (LHF), sont utilisées afin de répondre a de
nombreuses exigences de performance technique, en plus des criteres de durabilité pour le
développement du béton a faibles empreinte carbone. Contrairement a la plupart des ajouts, le LHF
possede & la fois des propriétés hydrauliques et pouzzolaniques. Ces propriétés permettent au béton de
garder une résistance et une durabilité adéquates méme apres le remplacement d'un volume important
de ciment par du laitier [Ahmed et al., 2021]. En 2021, la production de laitier de haut-fourneau en
France était de 2,9 millions de tonnes. Environ 2,4 millions de tonnes de laitiers sous forme vitrifiée ont
été produites et utilisées pour la production de ciment et de béton [CERIB, 2022]. Cette addition
minérale est utilisée dans notre étude pour réduire la teneur en ciment dans les BUHP.
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Le LHF est utilisé depuis de nombreuses années comme matériau de substitution dans la technologie du
béton. L'intérét pour ce type des liants alternatifs pour le ciment Portland ordinaire (CPO) est
généralement motivé par trois raisons principales :

- Une réduction des impacts environnementaux : il est économiguement et techniquement intéressant de
remplacer une partie du clinker par un certain matériau a activité hydraulique. La présence de LHF rend
le composite respectueux de I'environnement en réduisant la consommation de ciment, qui & son tour
réduit les émissions de CO.. Ce coproduit de I’industrie de la fonte est plus économique, du fait que sa
production nécessite moins d'énergie que celle du CPO.

- Une amélioration des performances a long terme : grace a son effet physique (surface spécifique
élevée), le LHF affine la porosité, ce qui entraine la formation d'une microstructure compacte et dense
et une meilleure résistance a la compression a long terme. Les matrices cimentaires a base de LHF
peuvent montrer des performances supérieures a celles fabriquées avec du CPO, en termes de propriétés
mécaniques et de durabilité [Abdulkareem et al., 2021].

- Un rapport colt/performance optimal : le colt du LHF a une finesse ordinaire est nettement inférieur
a celui du CPO. Il est considéré comme un matériau bon marché.

Le LHF peut étre utilisé pour produire des BFUP destinés aux grands marchés du génie civil. Ces
produits peuvent, lorsqu’ils sont destinés a rester exposeés, montrer des finitions architecturales
particulierement esthétiques. L'incorporation des LHF est I'une des voies les plus prometteuses pour
I'industrie du ciment et du béton. Un point important a signaler ici est que le taux d'hydratation du LHF
est faible [Kim et al., 2016]. Cela conduit a un développement plus lent de la résistance des BFUP [Pyo
et Kim, 2017]. Certaines stratégies ont été adoptées pour remédier a la faible réactivité des LHF, comme
I'activation chimique par des alcalins et I'activation thermique a température élevée et pendant une durée
spécifique [Abdulkareem et al., 2021]. Il convient de noter que le recours a ces méthodes est
problématique pour les constructions coulées sur place. La faible réactivité du laitier au jeune age peut
également étre atténuée par l'incorporation d’un dosage modéré de FS. L’ajout de FS, une addition
minérale colteuse, en grande quantité pour améliorer les propriétés mécaniques au jeune age peut
rapidement inverser le rapport positif colt/bénéfice (pour le laitier).

En raison de la présence d'une fraction élevée de particules superfines, d'un faible rapport eau/liant (E/L,
0,15-0,25) et l'absence de granulats grossiers dans le BUHP, le risque d'un retrait prononcé ne peut étre
exclu [Shen et al., 2018]. En général, un retrait aussi important entraine une tension résiduelle qui peut
induire la formation de fissures et compromettre davantage la durabilité du BUHP. Ceci réduit la durée
de vie des ouvrages car la fissuration au jeune &ge facilite le transport d'agents agressifs qui, par
diffusion, pénétrent plus profondément dans la structure et déclenchent la corrosion des armatures [Lura
et al., 2009]. Au jeune age, le mélange frais de BUHP présente un risque potentiel de fissuration juste
apres sa mise en place, résultant du retrait prononcé, y compris le retrait chimique et le retrait endogéne,
qui sont le résultat de la contraction chimique du volume pendant le processus d'hydratation et de I'auto-
dessiccation dans le matériau & base de ciment [Yoo et al., 2013]. Le retrait endogene est une
conséquence directe de 1’évolution physico-chimique de la matrice cimentaire. Les matériaux
cimentaires a faible rapport E/C sont plus sensibles a la déformation endogéne au trés jeune &ge. La
fissuration précoce du béton est un probléme majeur qui nécessite une attention particuliere dans la
plupart des projets a grande échelle impliquant l'utilisation du béton, en particulier a faible rapport eau-
ciment et a tres forte teneur en ciment. Ainsi, les propriétés fondamentales du BUHP au jeune age
doivent étre quantifiées avec précision afin de contrbler les fissures de retrait prématurées dans les
structures. La bonne estimation de la durabilité des ouvrages en BUHP est principalement basée sur la
maitrise des propriétés des matériaux utilisés pour leur conception. Des effets différents des différents
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types de laitier sur le retrait du BUHP ont été observés dans certaines études de la littérature. Il est donc
important de se focaliser sur les tout premiers jours, voire les premiéres heures, de 1’hydratation afin de
mieux comprendre le comportement au jeune age des BUHP a base de laitier. La compréhension des
phénomeénes qui se développent au cours de I’évolution de I’hydratation du matériau, a savoir le
développement de la microstructure et des propriétés physico-chimiques, est la clé de la bonne
appréciation des performances des matériaux a base de LHF.

Objectifs de la these

L'objectif principal de cette thése est de développer des BUHP a faible empreinte carbone avec une
teneur élevée en LHF (jusqu'a 50 %), en substitution partielle du ciment, et une faible teneur en FS, sans
introduire de traitement (chimique ou thermique). Dans ce travail, un laitier de haute finesse est utilisé
pour accelérer I'hydratation et le développement de la résistance des BUHP incorporant du laitier. Ce
travail de these traite également de la possibilité de fabriquer un BUHP a base de laitier superfin en
substitution compléte de la FS. Afin d'étudier I'influence de la teneur et de la finesse du laitier sur le
comportement a court et long termes des BUHP, une campagne expérimentale compléte est réalisée sur
huit mélanges de BUHP préparés avec le méme rapport E/L de 0,16 et différents dosages de ciment, de
laitier et de superplastifiant.

Structure du manuscrit

Outre l'introduction générale, qui présente le contexte, les objectifs et la structure de la thése, cette
étude s’organise en deux grandes Parties :

PREMIERE PARTIE : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

Chapitre 1 : Composition et propriétés des BUHP

Ce chapitre est consacré a la synthese bibliographique, en vue de donner un apercu général sur les
BUHP, les principes de formulation, les constituants et les propriétés constructives des BUHP.

Chapitre 2 : Déformations endogénes des BUHP

Le deuxiéme chapitre fait également partie de la revue de la littérature. Dans ce chapitre, le processus
d'hydratation et I'évolution de la microstructure des BUHP sont rappelés. Afin de mieux appréhender le
comportement physico-chimique des BUHP au jeune age, une synthése des travaux effectués sur les
déformations endogénes est présentée. Une attention particuliére est portée a 1’effet de LHF sur
I’évolution de I’hydratation, de la microstructure et du retrait des matrices cimentaires en conditions
endogenes.

DEUXIEME PARTIE : PROGRAMME EXPERIMENTAL

Le premier chapitre de cette partie (Chapitre 3) détaille les matériaux et les méthodes d'essais utilisés.
Les résultats et les interprétations sont ensuite présentés dans les chapitres suivants (Chapitres 4, 5 et
6). Je tiens a souligner que ces trois derniers chapitres sont structurés en articles.

Chapitre 3 : Matériaux et procédures expérimentales

Avant de décrire les méthodes d’essais, ce chapitre passe en revue les caractéristiques (physiques,
chimiques et minéralogiques) des matériaux utilisés tout au long de I'étude expérimentale. Ce chapitre
présente également les mélanges formulés et les techniques de conservation.
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Motivé par la rareté des recherches antérieures menées sur le comportement hydraulique latent du laitier,
une étude de quatre pates a base de laitiers (E/L = 0,4) est également présentée. En plus du laitier
ordinaire et du laitier superfin, un laitier ultrafin est exploré.

Chapitre 4 : Propriétés au jeune &ge des BUHP

Les résultats et les discussions de 1’étude de I’effet de la finesse et la teneur en laitier sur les propriétés
au jeune age des BUHP sont présentés dans ce chapitre.

Les résultats de 1’é¢tude expérimentale menée sur les pates de laitier sont également présentés dans la
premiére partie du chapitre.

Chapitre 5 : Propriétés mécaniques, empreinte carbone et colt des BUHP

Ce chapitre traite de I’effet de la finesse et la teneur en laitier sur les propriétés mécaniques (résistance
a la compression et résistance a la traction par fendage) des BUHP. En paralléle, les résultats des essais
d’analyse thermogravimétrique (ATG) et de suivi d’hydratation (Langavant) sont analysés. Une
évaluation des émissions de CO; associées a chaque formulation est réalisée. Une analyse des co(ts est
également présentée.

Chapitre 6 : Microstructure et durabilité des BUHP

Ce chapitre est consacré a I'étude de la microstructure (DRX, MEB, MET et distribution de la taille des
pores) et des propriétés de durabilité (porosité a 1’eau, diffusion des ions chlore et carbonatation) des
BUHP.

Enfin, la conclusion générale est une synthése des résultats obtenus dans les chapitres précédents et des
pistes pour des recherches futures sont proposées pour une meilleure compréhension du comportement
des BUHP a base de laitiers.
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PREMIERE PARTIE : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

Cette premiere partie est consacrée a la présentation de | ’état de [’art sur I’étendue des connaissances
actuelles a propos de la nouvelle technologie prometteuse ; le béton a ultra-hautes performances
(BUHP). Dans le premier chapitre, nous présentons des notions générales sur le BUHP, les principes
généraux de formulation, les constituants et les principales propriétés de ce modéle relativement
nouveau. Le deuxiéme chapitre traite, en premier lieu, du processus d’hydratation, en détaillant les
différentes caractéristiques des réactions d’hydratation ainsi que leurs produits et en décrivant par la
suite I’évolution de la microstructure du BUHP. Une attention particuliére a été portée sur le processus
d’hydratation des laitiers dans le but d’identifier et de comprendre les différents mécanismes physico-
chimiques des matrices cimentaires dans lesquelles ils ont été introduits. En deuxiéme lieu, nous avons
mis [’accent sur [’évolution des déformations endogenes, les différents facteurs influencant ces
déformations en insistant sur le comportement au jeune age des BUHP a base de laitiers de hauts
fourneaux.
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Chapitre 1 : Composition et propriétés des BUHP

Ce chapitre présente des généralités sur les bétons a ultra-hautes performances. L objectif de ce
premier chapitre de la synthése bibliographique est de donner un apercu général sur les BUHP, les
principes de formulation, les constituants et les propriétés constructives de cette nouvelle technologie.

1.1. Introduction

Le BUHP est un composite a matrice cimentaire dont les propriétés mécaniques et la durabilité sont
meilleures que celles du béton ordinaire (BO) [Richard et Cheyrezy, 1995]. Cette famille de matériaux
a base de ciment a été développée dans les années 1990 en laboratoire. Le recours aux BUHP vise avant
tout I’amélioration des propriétés mécaniques en vue de confectionner un béton présentant une
résistance caractéristique a la compression genéralement supérieure a 130 MPa. La résistance en traction
de ce matériau est systématiquement supérieure a 6 MPa [NF P18-470, 2016]. Le terme haute
performance désigne a la fois une excellente résistance et une durabilité exceptionnelle sous l'influence
de facteurs environnementaux. Le BUHP présente une porosité quasi nulle, ce qui lui confére une
résistance €levée a la pénétration de substances agressives et corrosives dans sa matrice durcie [Li et al.,
2020 (a)]. La production de ce composite innovant est basée sur I’amélioration des micros et macros
propriétés des ingrédients du mélange pour assurer une meilleure homogénéité mécanique, compacité
maximale et une haute densité de remplissage des particules [Abbas et al., 2015]. Outre les performances
mécaniques et les propriétés de durabilité, les BUHP se distinguent par leur capacité autoplacante a I'état
frais, offrant une excellente qualité de mise en ceuvre. Cette bonne rhéologie est obtenue grace a
I'utilisation adéquate des adjuvants ayant la capacité de réduire le rapport Eau/Liant (E/L < 0.25) et
pouvant participer a I'accélération du durcissement [Du et al., 2021]. Ces propriétés uniques permettent
de concevoir des structures plus fines et plus élancées, dotées d’intéressantes qualités esthétiques, tout
en réduisant considérablement le volume du matériau.

La nouvelle technologie des BUHP utilise une teneur importante en ciment et en ultrafines pour bien
atteindre les performances souhaitées. C’est un matériau en béton pouvant étre renforcé par des fibres
(BFUP) pour améliorer la ductilité. Un point important a noter est que le dosage €élevé en liant, en fibres
et en adjuvant augmente énormément le colt de production. Néanmoins, grace a la réduction des
dimensions et du poids des éléments en BUHP, ce surco(t peut étre compensé. La durabilité accrue
augmente la durée de vie des ouvrages [Andrade et Torres, 2013], et par conséquent les frais de
maintenance peuvent étre fortement atténués.

Dans les sections suivantes, nous donnerons un apercu général du BUHP en mettant I'accent sur ses
propriétés constructives ainsi que sur l'effet de I'ajout de laitier sur ces propriétés.

1.2. Généralités sur les BUHP

Le BUHP est un nouveau micro béton, dans lesquels les agrégats grossiers sont remplacés par un sable
tres fin (< 600 pm) pour réduire extrémement la porosité. Les BUHP désignent actuellement la gamme
des matériaux a matrice cimentaire aux propriétés mécaniques et de durabilité les plus exceptionnelles.
La production de ce matériau a été rendue possible grace aux progrés de la technologie des liants
minéraux, a la disponibilité accrue des superplastifiants tres efficaces et a la large reconnaissance de
I’influence des additifs minéraux sur la microstructure et les propriétés générales des matrices
cimentaires. Les origines de ce produit prometteur remontent a la France lorsque les idées de Bache ont
été reprises en 1994 par I'entrepreneur francais Bouygues (Richard et Cheyrezy) et se sont développées
davantage. Les premiéres recherches ont été menées par la Direction Scientifique de la Société
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Bouygues qui a congu un Béton de Poudres Réactives (BPR) [Richard et Cheyrezy, 1995]. Ils se sont
inspirés des études sur 1’optimisation granulaire des compositions de béton de De Larrard et ont été
motivés par le nucléaire : réduction des performances des corps d’échange des aéroréfrigérants de la
centrale nucléaire de Cattenom et confinement des déchets radioactifs. Grace a 1’évolution rapide des
superplastifiants au cours des derniéres années, le BPR offre une maniabilité supérieure avec un rapport
(E/L) tres faible. Cette famille est considérée comme la principale innovation dans le développement
des BFUP [Richard et Cheyrezy, 1995]. Le secteur béton est confronté aujourd’hui a une infinie variété
de formulations et de performances. La premiére application mondiale en BFUP (Ductal) était la
passerelle piétonne de Sherbrooke réalisée en 1997. En France, la premiere application industrielle (en
Ceracem et en Ductal) fut la réalisation des poutrelles de renforcement de la tour de refroidissement de
la centrale électrique de Cattenom en 1998.

Les réalisations exemplaires en BFUP ont pris un véritable essor depuis les années 2000 dans le domaine
du génie civil et du batiment, qu'il s'agisse d'ouvrages neufs ou de réparations, partout dans le monde.
Parmi les plus connues, on peut citer :

- Le pont routier de Bourg-lés-Valence en France, premier pont construit avec cing poutres préfabriquées
en BUHP et assemblées in situ avec du béton coulé (2000-2001).

- La passerelle piétonne de Sakata-Mirai (Figure 1.1), au Japon (en Ductal), d’une portée de 50 m
(2002).

- La passerelle de la Paix & Séoul en 2004, ou un arc de 120 m de long entiérement congu en BFUP porte
un cheminement piéton.

- La toiture hélicoidale en voile mince de la gare de péage du viaduc de Millau (Figure 1.2), d’une
longueur de 98 m et d’une largeur de 28 m, composée de 53 éléments en Ceracem (2004).

- Le pont de Saint-Pierre la Cour (2005).

- La passerelle piétonne de la Fulda (a Cassel, en Allemagne) d’une portée de 50 m (2004-2005).
- La passerelle des Anges du pont du Diable a Saint Jean de Fos (Hérault) en 2007.

- Le musée MUCEM a Marseille en 2013 (Figure 1.3).

- Le stade Jean Bouin & Paris en 2014.

Les structures en BFUP ont vu le jour dans différents pays aprés la publication des recommandations
provisoires de I’AFGC en 2002, guide de conception frangais sur les BFUP. Ces recommandations ne
concernent que des BFUP destinés a des applications structurelles. Compte tenu de 1’expérience
frangaise, les BFUP ont une résistance a la compression d’au moins 150 MPa. Leur non-fragilité résulte
de ’emploi de fibres d’acier (ou d’autre fibres). En 2016, une norme [NF P18-470, 2016] applicable
aux BFUP pour les ouvrages et aux BFUP pour les éléments non structurels a été adoptée en France.

Figure 1.1 : La passerelle piétonne de Sakata-Mirai.
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Figure 1.3 : Musée MUCEM a Marseille.

Le BUHP constitue un nouveau pas en avant dans la technologie du béton. C’est grace a cette avancée
gue la technologie du béton atteint des nouveaux sommets. Ses propriétés uniques lui conférent de vastes
possibilités et en font une véritable alternative au bois ou & l'acier pour des applications spécifiques.
Cette technologie prometteuse offre de multiples perspectives et propose ainsi I’emploi des BUHP dans
de nouveaux domaines d'application. Le BUHP est largement utilisé pour les ponts aux Etats-Unis, ol
sa conception est généralement plus complexe que celle du BO [Graybeal et Davis, 2008]. Ce matériau
a été adopté avec succeés au cours des derniéres années pour de nombreuses applications structurelles de
haute gamme, notamment les ponts, les projets de protection militaire moderne, les immeubles de grande
hauteur, les centrales nucléaires, ainsi que dans les projets de grande portée et certains projets structurels
qui ont été soumis a des charges dynamiques pendant une longue période [Kim et al., 2013 ; Caixia et
al., 2018]. Les propriétés exceptionnelles du BUHP ont intrigué les ingénieurs civils et ont suscité un
intérét croissant pour l'utilisation de ce matériau dans les applications d'infrastructure [Wang et al.,
2015]. De plus, la trés haute résistance a la compression rend les structures en BUHP plus Iégeéres par la
réduction d’un tiers ou de la moitié du volume utilisé dans les structures en béton ordinaire.

Les BFUP actuellement présents sur le marché en France sont :

- Les divers bétons DUCTAL® issus du programme de recherche entre BOUYGUES, LAFARGE et
RHODIA et commercialisés en France par LAFARGE,

- Le BSI®/CERACEM® concu par le groupe EIFFAGE avec la société SIKA,
- Le BCV® élaboré par le cimentier Vicat et le groupe Vinci.
D’autres BFUP ont fait I’objet d’applications diverses :

- Le CEMTEC multiscale® développé par le LCPC, mis en ceuvre sur plusieurs ouvrages en Suisse et au
Canada.
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1.3. Principes généraux de formulation des BUHP

Les performances remarquables des BUHP pourraient étre atteintes en optimisant certains parametres.
Le processus de formulation des BUHP est fondé sur les principes suivants :

1.3.1.Amélioration de I’homogénéité

L'homogénéité et le contrdle de la qualité des matériaux en BUHP sont des préoccupations majeures
pour leurs applications. Augmenter 1’homogénéité du BUHP signifie 1’élimination des problémes
d’hétérogénéité, liés aux bétons traditionnels, provoqués par les agrégats grossiers. Dans le BO, les
granulats ont généralement une dureté plus élevée que la pate de ciment et agissent comme un squelette.
Cependant, en raison de la différence des propriétés thermiques et mécaniques entre les granulats et la
matrice cimentaire, des contraintes de cisaillement et de traction peuvent se produire et entrainer des
microfissures au niveau de I’ITZ (interfacial transition zone) [Shi et al., 2015]. La taille des fissures est
proportionnelle & la taille des granulats. La présence des fissures peut étre associée a une diminution de
la résistance et a une détérioration de la durabilité, ce qui réduit rapidement la durée de vie des ouvrages
car la fissuration précoce facilite le transport d'agents agressifs qui, par diffusion, pénétrent plus
profondément dans la structure.

La bonne conception du mélange BUHP vise une meilleure homogénéité grace a la suppression des gros
granulats au profit du sable fin dont la granulométrie n’excéde pas les 600 um [Richard et Cheyrezy,
1995 ; Zdeb, 2013]. Mounanga et al. [Mounanga et al., 2012] ont amélioré I’homogénéité en incorporant
du quartz concassé (QC), en substitution partielle de la fumée de silice (FS). Les ingrédients les plus
courants ont une distribution granulométrique similaire a celle du ciment. Il en résulte une trés bonne
homogénéité du composite, qui se refléte directement dans la répartition réelle de la contrainte dans la
zone de transition interfaciale (ITZ) entre la pate de ciment et les agrégats dans le matériau. Autrement
dit, ’ITZ dans le BUHP est identique a la matrice, ce qui améliore 'homogénéité de sa microstructure.
Cette élimination des agrégats grossiers aurait pour effet de réduire de maniére significative la taille des
microfissures dans le BUHP [Shi et al., 2015].

1.3.2.Amélioration de la compacité

La compacité, qui dépend étroitement de I'état de surface et la morphologie des grains, conditionne
largement la qualité de I'empilement granulaire et, finalement, celle du béton. L’obtention d’un BUHP
permettant d’atteindre des valeurs des résistances mécaniques élevées, ainsi qu’une excellente durabilité
est basée sur la recherche d’une porosité minimale, associée a un rapport E/L trés réduit [Shi et al.,
2015 ; Du et al., 2021]. Il est bien connu que la porosité du béton est un facteur important agissant sur
la durabilité de la structure en termes d’attaque d’agents agressifs ; elle est caractérisée par sa taille et
son interconnexion [Shi et al., 2015]. Grace a I’utilisation optimisée des superplastifiants qui dispersent
bien les particules fines, on obtient un meilleur empilement granulaire [Abdulkareem et al., 2021]. Cela
confirme I’effet bénéfique du superplastifiant sur I'nomogénéité du BUHP [Courtial et al., 2013].

La porosité et la distribution de la taille des pores peuvent étre efficacement améliorées par 1’utilisation
de superplastifiants trés performants et 1’incorporation d’additifs minéraux a forte réactivité. L'ajout
d'additions minérales, a activité pouzzolanique et/ou hydraulique latente tels que la FS et le laitier,
contribue a I’augmentation de la compacité. Ces particules fines remplissent les espaces intergranulaires
et réagissent avec la Portlandite issue de I’hydratation du ciment pour former des silicates de calcium
hydratés (C-S-H) supplémentaires. Abdulkareem et al. [Abdulkareem et al., 2018 (a)] ont rapporté que
l'utilisation du LHF peut accélérer la réaction d'hydratation du ciment et également améliorer la
compacité car sa finesse se situe entre celle du ciment et celle de la FS. La FS est I'ingrédient le plus

28



couramment utilisé dans les BUHP en raison de ses propriétés particulieres, qui peuvent améliorer
efficacement la rhéologie et les performances mécaniques [Xi et al., 2022]. En raison de leur effet
physique, ces ultrafines peuvent remplir les vides entre les particules de ciment, ce qui densifie
considérablement la matrice du BUHP [Soliman et Tagnit-Hamou, 2017]. Ainsi, grace a l'incorporation
de particules de différentes tailles, il est possible d'obtenir un empilement optimal (Figure 1.4) et donc
de maximiser la compacité du mélange.

(b)

Figure 1.4 : Empilement granulaire (a) en 2D et (b) en 3D [Taberlet, 2005].

La compacité peut étre améliorée en optimisant le mélange granulaire et en appliquant une pression
avant et pendant la période de prise du béton [Richard et Cheyrezy, 1995]. Ces deux chercheurs ont
indiqué que 1'application d'une pression peut avoir trois effets : la réduction de l'air piégé, 1’¢élimination
de I'eau en exceés et la compensation du retrait chimique. Zdeb [Zdeb, 2013] a également mentionné que
soumettre le BUHP a la compression peut réduire la porosité est éliminer les bulles d'air du mélange.

Pour tendre vers un mélange plus homogene et plus compact, I’optimisation de la distribution granulaire
s’avere 1’idée adéquate proposée par de nombreux chercheurs. La sélection optimale de la distribution
granulométrique de toutes les fractions solides est primordiale en raison de deux avantages ; le
développement de la résistance et la contribution a une meilleure maniabilité.

1.3.3.Amélioration de la microstructure

La microstructure du BUHP est la clé de ses performances, lui conférant une trées faible porosité. Ce
matériau présente une microstructure ultra dense et uniforme en raison des effets fondamentaux
suivants : (1) I’empilement serré des particules solides ; (2) I’hydratation et les réactions pouzzolaniques
des additions cimentaires ; (3) I’amélioration de la qualité de I’'ITZ entre les agrégats et la matrice [Shi
et al., 2015]. Mehdipour et Khayat [Mehdipour et Khayat, 2017] ont conclu que les forces entre les
particules peuvent devenir élevées avec la réduction de la taille des particules, ce qui entraine une
amélioration de I'homogénéité et la microstructure du mélange. Il est admis que les composants des
BUHP varient du millimetre au nanometre [Richard et Cheyrezy, 1995]. L’abandon des granulats
grossiers a pour principal objectif d'augmenter I'nomogénéité et d'éviter en méme temps d'affaiblir la
microstructure, car la liaison entre les granulats grossiers et la pate de ciment est la plus fragile du
systeme [Abdulkareem et al., 2021].

Il convient de noter que la microstructure interne du BUHP est principalement composée de particules
de clinker de ciment non hydraté, de sable de quartz et de produits d'hydratation, tels que les C-S-H
[Sorelli et al., 2008]. Abdulkareem et al. [Abdulkareem et al., 2021] ont constaté que de nombreuses
particules de laitier et de FS anhydres ou partiellement hydratées sont présentes dans la microstructure
du BUHP élaboré. Ces particules, avec une surface spécifique élevée, agissent donc comme des fillers
et participent largement dans la densification de la microstructure. Les hydrates issus de la réaction
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pouzzolanique remplissent parfaitement I’'TTZ. Cela conduit donc a un BUHP plus performant, dont la
résistance et la durabilité sont principalement attribuées & une matrice composite trés compacte avec
pratiquement une porosité nulle [Abdulkareem et al., 2021]. La FS contribue a 1’amélioration de la
microstructure du béton en diminuant sa porosité, d'ou I'amélioration des propriétés mécaniques et de
durabilité. Grace a ces ultrafines, la porosité des hydrates est également plus fine. Les C-S-H
pouzzolaniques, formés a partir de la réaction de la FS, possédent une structure plus dense gue les C-S-
H conventionnels issus de 1’hydratation du ciment Portland.

Le traitement thermique peut étre appliqué comme une stratégie pour améliorer la microstructure du
BUHP. Il a été démontré que l'utilisation d'une température de cure élevée accelere I'hydratation du
ciment et favorise les effets pouzzolaniques des ajouts minéraux [Abdulkareem et al., 2021]. Les racines
de cette stratégie remontent a 1994, lorsque des recherches ont été menées en France et au Canada pour
améliorer la microstructure des BUHP. Dans la plupart des études rapportées, deux types de traitement
thermique sont utilisés. Dans le premier, le traitement a la vapeur a basse pression a environ 90 °C
accélére le processus d'hydratation du ciment et améliore l'activité pouzzolanique des ajouts. L’effet
positif de cette technique est lié a la formation des quantités supplémentaires des C-S-H, ce qui entraine
directement une réduction de la porosité du composite [Zdeb, 2013]. La deuxiéme procédure est le
processus d'autoclavage réalisé a 250 °C. Ces conditions provoquent l'apparition de formes cristallines
de silicates de calcium hydratés. La modification de la microstructure de la matrice par application d'un
traitement thermique approprié entraine I’augmentation des propriétés mécaniques et de durabilité.

1.3.4.Amélioration de la ductilité

Le béton est un matériau typique quasi fragile, avec une faible résistance a la traction. Pour remédier a
ce probleme, il est nécessaire de rajouter des fibres qui lui conférent un comportement plus ductile [Shi
et al., 2015]. L’incorporation de ce composant clé des BFUP peut prévenir et controler I'initiation ou la
propagation, et par conséquent les propriétés du mélange seront modifiées. Les fibres participent a la
reprise des efforts de traction secondaires. Lorsqu'une charge agit sur un béton renforcé de fibres, les
fibres ne supportent pas la charge directement, mais la matrice le fait. La charge est transmise aux fibres
par I’interface entre les fibres et la matrice [Shi et al., 2015]. L’excellente ténacité et la résistance aux
chocs de BFUP sont attribuées a la présence de fibres. A I'heure actuelle, les fibres utilisées dans le
béton comprennent principalement des fibres de carbone et d'acier.

D'apres des études antérieures [Zhang et Li, 2001 ; Caixia et al., 2018 ; Shen et al., 2018], les fibres
limitent la déformation due au retrait par le biais de la liaison interfaciale. La réduction du retrait de la
matrice cimentaire est attribuée a I'effet restrictif des fibres d'acier dans le BFUP. L'apparition de fissures
peut étre retardée en raison du transfert de contraintes de la matrice aux fibres. Par conséquent, le
comportement de retrait du BFUP est fortement affecté par les caractéristiques des fibres telles que leur
quantité, leur forme, leur taille, leur dispersion et leur orientation [Wille et al., 2011 ; Fehling et al.,
2014]. Le taux de fibres nécessaire pour garantir la non fragilité du matériau est trés important. En raison
de la présence d’un volume élevé d fibres (> 2%), le matériau présente un comportement parfaitement
écrouissant [Graybeal, 2008]. Les taux de fibres mis en ceuvre dans les BFUP leur conférent des
résistances a la traction et au cisaillement tout a fait intéressantes qui permettent de s’affranchir, dans
certains cas, du ferraillage passif secondaire.

Bien que les fibres procurent une meilleure ductilité et des performances nettement améliorées en

agissant sur le processus de fissuration, leur cott élevé peut limiter 1’application de la technologie du
BFUP.
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1.4. Constituants du mélange BUHP

Dans cette partie, on va passer en revue brievement les composants traditionnels qui rentrent dans la
composition des BUHP. Les sections suivantes décrivent les matiéres premieres (composants
granulaires et adjuvants) qui forment généralement les BUHP. Une attention particuliére sera accordée
au laitier de haut fourneau, qui sera utilisé dans notre étude comme un substitut au ciment.

1.4.1.Le ciment

Le ciment est un liant hydraulique permettant, dés son contact avec de 1’eau, de produire un solide
possédant des propriétés de cohésion et de résistance propices a son utilisation comme colle des
matériaux. Ce composant doit permettre au mélange d’atteindre une classe de résistance donnée, tout en
assurant une bonne maniabilité et une finition de qualité.

La formulation des BUHP se distingue par I’utilisation d’une grande quantité de ciment, généralement
comprise entre 800 et 1200 kg/m?® selon la plupart des études [Eide et Hisdal, 2012 ; Ahmed et al., 2021].
Le ciment utilisé pour la production d’un mélange BUHP est conforme a la norme frangaise NF EN
197-1 [NF EN 197-1, 2012]. La teneur élevée de ce constituant principal affecte non seulement les codts
de production, mais aussi la chaleur d'hydratation et la stabilité dimensionnelle [Shi et al., 2015]. Ce
dosage considérable de ciment, beaucoup plus élevé que pour le BO, auquel vient s’ajouter aussi des
ultrafines, a pour objectif de réduire au maximum la porosité (absence de la porosité capillaire), et
d’améliorer, par conséquent, les propriétés mécaniques et de durabilité du matériau [Abdulkareem et
al., 2021].

La sélection judicieuse du type de ciment, a savoir sa classe, sa composition minéralogique et chimique
ainsi que sa surface spécifique, est trés importante. Pour obtenir de meilleures performances, ce choix
porte généralement sur le ciment Portland ordinaire (CPO) a haute résistance [Bahedh et Jaafar, 2018].
On privilégie souvent les ciments a finesse Blaine modérée (4000 cm?/g) et a faible teneur en C3A (<
6%) pour réduire la demande en eau, la formation d'ettringite et la chaleur d’hydratation [Richard et
Cheyrezy, 1995 ; Wille et al., 2011 ; Shi et al., 2015 ; Ahmad et al., 2015 ; Abdulkareem et al., 2018
(a), Ahmed et al., 2021]. La rhéologie des BUHP étant fortement liée a la réactivité du ciment employé,
il semble que le meilleur ciment en termes de caractéristiques rhéologiques et de performances
mécaniques est le ciment avec un module de silice élevé. Cependant, ce type de ciment présente
I'inconvénient d'une prise tres lente, ce qui empéche certaines de ses applications [Ahmad et al., 2015].
Les ciments sélectionnés dans la formulation des BUHP ont généralement des classes de résistance 42,5
[Lin et al., 2019 ; Celikten et al., 2019 ; Ting et al., 2019] et 52,5 [Liu et al., 2018 ; He et al., 2018 ;
Lim et al., 2019]. Selon Bonneau et al. [Bonneau et al., 1997], un ciment CEM | 52,5 PM ES permet
d'obtenir de trés bonnes performances rhéologiques et mécaniques. En effet, ce ciment est marqué par
une faible teneur en CsA et une teneur élevée en CsS qui favorise le développement d’une haute
résistance mécanique. Il existe également des tentatives prometteuses avec d'autres types de ciment.
Strunge et Deuse [Strunge et Deuse, 2008] ont utilisé des ciments microfins, dont la taille des particules
se situe entre celle du ciment Portland et celle de la FS pour la confection de BUHP. D’autres types de
ciment tels que le ciment au laitier CEM 111 ont été utilisé avec succés pour la mise au point de BFUP
présentant des résistances en compression élevées (162 MPa) [Toledo Filho et al., 2012]. Récemment,
Park et al. [Park et al., 2022] ont introduit un ciment Portland blanc de type | pour produire des BUHP.

1.4.2.Le sable

Les normes NF EN 12620 [NF EN 12620, 2008] et NF P18-545 [NF P18-545, 2021] définissent le sable
comme étant un granulat naturel 0/D, avec D (diametre du plus gros granulat) limité a 4 mm. Il peut
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s'agir soit d'un sable naturel alluvionnaire (ou de ballastiere), soit d'un sable de carriére résultant du
concassage d'une roche massive.

Pour améliorer I'nomogénéité du BUHP, les agrégats grossiers sont remplacés par du sable de quartz fin
dont la taille maximale est recommandée a 600 pm [Richard et Cheyrezy, 1995]. Ce composant constitue
le plus gros granulat du BUHP. Il représente la plus grande proportion du mélange avec environ 41%
en masse [Ahmad et al., 2015]. Ce type de sable de granulométrie fine est utilisé dans la conception des
BUHP pour obtenir de meilleures performances. L'élimination des agrégats grossiers dans les mélanges
de BUHP joue un réle important dans la réduction de I'épaisseur maximale de la pate, qui est également
un facteur clé dans la conception des mélanges de BUHP. Le choix approprié de cet ingrédient
permettrait d'assurer une bonne interface entre la matrice cimentaire et les granulats. Pour obtenir une
matrice trés homogene ainsi qu'un minimum de vides, un sable finement classé entre 150 et 600 pum est
le plus recommandé [Richard et Cheyrezy, 1995 ; Ahmad et al., 2015]. Les particules de sable d'une
taille inférieure a 150 um doivent étre écartées pour éviter toute interférence avec les plus grosses
particules de ciment (80-100 um). Selon Ahmad et al. [Ahmad et al., 2015], un sable dont la taille
moyenne des particules est d'environ 250 um pourrait étre plus optimal. Ainsi, le sable de plage (lavé
pour éviter les ions chlore) et le sable de dune fin, de forme arrondie, de nature siliceuse et dont le taux
d’absorption d’eau est faible, semblent parfaitement adaptés a la fabrication de BUHP a rhéologie
optimale [Ahmad et al., 2019].

1.4.3.Les additions

Comme nous I'avons mentionné précédemment, afin d'atteindre des performances élevées, une grande
quantité de ciment (800-1200 kg/m?®) et un rapport eau/liant trés faible (E/L, 0,15-0,25) sont utilisés pour
la production du BUHP. Cette teneur élevée en ciment affecte non seulement les codts de production,
mais aussi la chaleur d'hydratation et elle contribue au développement rapide des déformations
endogénes [Loukili et al., 1999]. De plus, la grande teneur en ciment confere une empreinte carbone
trés élevée (environ 750 a 1200 kg/m3) au béton [Yu et al., 2015 ; Ahmed et al., 2021]. Des travaux
antérieurs ont conclu que, en raison du rapport eau/liant extrémement faible, le degré d'hydratation du
ciment n'était que d'environ 30 a 40 %, tandis que le ciment non hydraté résiduel sert a combler les vides
et densifier, avec des particules fines, la microstructure du BUHP [Wang et al., 2018]. Actuellement, le
monde ayant tendance a adopter une construction plus écologique. Par conséquent, il est urgent de
remplacer le ciment non hydraté par des additions minérales moins impactantes. Habituellement, divers
types d'additifs cimentaires, présentant une finesse supérieure a celle du ciment, sont généralement
ajoutés au béton en complément ou en substitution partielle d’une certaine quantité de ciment pour avoir
une bonne qualité de produit et garantir une durée de vie plus longue [NF EN 206+A2, 2021]. Ce recours
aux ajouts minéraux constitue une alternative trés intéressante du point de vue des résistances
mécaniques et de la rhéologie. Les aspects économiques et environnementaux ne sont pas a négliger non
plus : dans le cas d’une substitution, le colt de I’ajout est généralement inférieur a celui du ciment et les
ajouts présentent généralement des bilans carbones meilleurs que ceux du clinker.

Nous rappelons ci-dessous les caractéristiques de trois types d’additions, utilisées dans ce travail de
recherche (FS, QC et LHF), a travers leur fabrication, leurs différentes caractéristiques ainsi que leurs
impacts sur la microstructure et les performances des bétons.

1.4.3.1. La fumée de silice (FS)

La FS est un coproduit industriel issu essentiellement de la production de silicium et d’alliages. Il s’agit
d’une poudre minérale amorphe dont le diamétre typique est de 0,2 um [Shi et al., 2015]. Sa couleur est
le plus souvent « gris clair ». Cette ultrafine, historiquement considérée comme le coproduit le plus
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performant, est frequemment utilisée dans la fabrication des BUHP grace a sa trés grande finesse, sa
forte teneur en silice et sa structure essentiellement vitreuse. Ce coproduit industriel est 1'un des
principaux composants du BUHP. En raison de sa surface spécifique élevée, la FS a été choisie dans
I'idée que les particules de ciment non hydratées, associées a des particules plus fines et hautement
pouzzolaniques, fournissent un effet de remplissage accru et augmentent la résistance et la durabilité du
béton. En effet, les petites particules de FS favorisent une grande attraction de Van Der Waals,
améliorant ainsi la liaison entre les particules [Gupta, 2014]. L’ajout de cet élément, en tant que source
potentielle de silice, remplit trois fonctions principales [Ahmad et al., 2015] :

- Effet de remplissage (effet filler) par I’occupation des vides entre les grains de ciment. Sa finesse
extrémement élevée (15-35 mZ/g) procure un effet de remplissage physique conduisant alors a
I’augmentation de la compacité du matériau, et par conséquent, a la réduction de la porosité et de la
perméabilité.

- Effet lubrifiant du mélange grace a la forme parfaitement sphérique des particules. Ces ultrafines, bien
dispersées dans le systéme cimentaire, peuvent déplacer les molécules d’eau piégées a proximité des
grains de ciment et les libérer pour qu’elles puissent contribuer a la fluidification du mélange. De plus,
I’incorporation de cette addition pouzzolanique minimise le ressuage interne et externe. Cette réduction
du ressuage est bénéfique a la qualité de la zone de transition pate-granulats.

- Effet pouzzolanique en produisant des C-S-H secondaires par la réaction pouzzolanique avec le
Ca(OH); provenant de I'nydratation primaire du ciment [Richard et Cheyrezy, 1995]. Cette phase de C-
S-H lie les différents composants entre eux pour créer une matrice cimentaire dense et compacte, ce qui
permet d’améliorer les propriétés mécaniques et la durabilité des BUHP.

Sa finesse et ses propriétés pouzzolaniques conférent a la FS une forte réactivité avec la Portlandite
produite durant le processus d’hydratation :

SiOy, 3Ca0 + H,0O — CSH + Ca(OH)2
Si0, + Ca(OH), — CSH

Bien que la FS soit I’un des produits hautement pouzzolaniques les plus populaires qui garantissent des
propriétés avancées, de nombreux auteurs ont des opinions différentes sur la définition de la teneur
optimale en FS pour obtenir la résistance la plus élevée. Selon des études antérieures, le dosage optimal
de remplacement est d'environ 25 % du ciment Portland [Richard et Cheyrezy, 1995]. Chan et Chu
[Chan et Chu, 2004] ont proposé que la proportion de FS soit comprise entre 20 et 30 % en termes de
caractéristiques d'adhérence. D'autres chercheurs ont conclu qu'une augmentation de la résistance a la
compression a été observée a un taux de remplacement du ciment par de la FS de 30 a 35 % [Yang,
2000]. Dans un béton a base de ciment Portland, 18 % de FS, en poids des matériaux cimentaires, sont
suffisants pour la consommation totale du Ca(OH); libéré par I'hydratation du ciment [\Vagelis, 1999].
Généralement, le rapport FS/ciment utilisé pour les BUHP est de 0,25. Ce rapport correspond a une
performance de remplissage optimale et il est proche du dosage requis pour la consommation compléte
de la Portlandite résultante de I'hydratation du ciment [Ahmad et al., 2015]. Cependant, I'hydratation du
ciment est incompléte dans un BUHP et la quantité de FS disponible est supérieure a celle requise par
la réaction pouzzolanique. L utilisation d’une teneur élevée en FS dans les matériaux a base de ciment
pose quelques problemes. Ce composant, initialement considéré comme un déchet industriel, est devenu
un constituant relativement colteux pour la formulation des produits en béton avec la demande en
augmentation continue [Juenger et Siddique, 2015]. Sa teneur variable en carbone peut diminuer la
fluidit¢ du BFUP et augmenter la demande en eau et en superplastifiant. L’incorporation de FS conduit
a un allongement de temps de malaxage afin d’assurer une dispersion homogéne des particules, et rend
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parfois le béton collant. Cette ultrafine augmente la pression capillaire due a la porosité fine des BUHP,
ce qui conduit & un retrait endogéne plus prononcé [Li et al., 2010 ; Ghafari et al., 2016]. De plus la FS
peut entrainer une couleur de surface sombre du béton, ce qui est un probléme esthétique [Shi et al.,
2015].

Le colt elevé et la disponibilité limitée de la fumée de silice limitent considérablement son usage massif
dans la fabrication des BUHP. Par conséquent, afin de produire des BUHP a moindre co(t et avec moins
d'émissions de CO,, il est urgent de sélectionner d’autres ajouts cimentaires pour remplacer
partiellement ou complétement la FS et/ou le ciment [He et al., 2018]. L'utilisation de métakaolin, de
filler calcaire, de cendres volantes (CV) et de laitier de haut fourneau granulé moulu (LHF) comme
alternative a la FS dans les BUHP pourrait permettre d'atteindre cet objectif [Yazici et al., 2008 ; Yazici
et al., 2010 ; Tafraoui et al., 2016 ; Burroughs et al., 2017].

1.4.3.2. Le laitier de haut fourneau (LHF)

Le laitier de haut fourneau (LHF) est un coproduit non métallique de I’industrie sidérurgique, provenant
de la fabrication de la fonte. La fusion du minerai dans les hauts fourneaux entraine la séparation
gravitaire de la fonte liquide (en partie inférieure car sa densité est de 7 a 8 g/cm®) et un résidu
surnageant, également liquide avec une densité d’environ 2,8 a 3 g/cm?®, appelé laitier en raison de sa
couleur claire (lorsqu’il est a température ambiante). Il sort du trou de coulée a une température de
I’ordre de 1500 °C. En fonction du processus de refroidissement, deux formes de laitier de haut fourneau
peuvent étre obtenues (Figure 1.5) :

- Le laitier vitrifié (ou granulé) est obtenu par refroidissement rapide par trempe (arrosage abondant
d’eau sous haute pression). Ce processus conduit a la formation d’un matériau sous forme de grains
millimétriques (granulation). Il s’agit d’un produit vitreux désordonné possédant une énergie interne
plus importante qu’a 1’état cristallin, ce qui le rend plus réactif chimiquement. Aprés broyage, ses
particules fines de granulométrie voisine de celle de ciment, voire plus fines, lui conferent un caractére
hydraulique latent. D'ou l'intérét de son exploitation dans I’industrie cimenti¢re. Ce laitier est
essentiellement valorisé comme addition pour les liants hydrauliques dans la formulation des bétons,
mortiers ou coulis selon la norme [NF EN 15167-1, 2006]. Le laitier vitrifié est également utilisé comme
ajout pour une application d’assise de chaussée conforme a la norme [NF P98-107, 2009].

- Le laitier cristallisé est obtenu par refroidissement lent. Aprés sa séparation de la fonte, le laitier est
dirigé vers des fosses ou il va refroidir et se cristalliser a I’air libre, lentement sous forme de roche. Sa
structure minéralogique est cristalline stable. Son hydraulicité si elle existe n’est que trés faible. Ce
produit peut étre concassé et criblé pour étre valorisé en tant que granulats pour bétons ou enrobés
bitumineux, conformément aux normes européennes [NF EN 13043, 2003 ; NF EN 13242, 2008 ; NF
EN 12620, 2008].

En France, environ 80 % des LHF sont vitrifiés et 20 % restent cristallisés. Les sites francais produisant
des laitiers de haut fourneau vitrifiés sont implantés a Dunkerque et Fos-sur-Mer.

Dans ce travail de recherche, le laitier granulé moulu (produit Ecocem) est utilisé. Ce projet de these
sera donc limité a cette forme de laitier qui sera traitée en détail dans cette étude. Dans ce qui suit, le
terme de laitier se référera uniquement au matériau vitreux.
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Figure 1.5 : Mode d’élaboration des différents types de laitiers.

Le LHF peut étre ajouté soit directement dans la composition du ciment (cas du ciment CEM IlI selon
la norme [NF EN 197-1, 2012]), soit vendu séparément et introduit dans la formulation des bétons
comme une addition minérale. Il a été utilisé, comme matériau de substitution au ciment dans le BUHP,
depuis de nombreuses années [Yazici et al., 2010 ; Abdulkareem et al., 2018 (a); Abdulkareem et al.,
2018 (b); Duramana et Richardson, 2020; Yalginkaya et Copuro glu, 2021; Abdulkareem et al., 2021;
Ahmed et al., 2021; Ha et al., 2022]. Le recours aux laitiers est certainement la voie la plus prometteuse
qui répond aux diverses exigences esthétiques, technigues et environnementales. En effet, les bétons
contenant du laitier présentent un aspect esthétique plus régulier. Sur le plan technique, il a été démontré
que le LHF améliore les propriétés a 1’état frais et durci des produits de BUHP [Abdulkareem et al.,
2018 (a)]. Cet ajout est marqué par une vitesse de dégagement de chaleur assez lente. Par conséquent, il
est bien adapté aux bétons massifs. Du point de vue environnemental, 1’utilisation de LHF, introduit
avec du ciment Portland ou en remplacement partiel, présente une empreinte carbone réduite [ACI,
2011]. La fabrication d’une tonne de laitier moulu Ecocem en France émet en moyenne 100 kg de CO;
(allocation économique), soit en moyenne 8 fois moins qu’une tonne de ciment ordinaire. Selon France
Ciment [France Ciment, 2023], la production d’une tonne de ciment Portland CEM 1 libére environ 752
kg de CO,. Grace a ses nombreuses qualités, le laitier, en tant qu’une addition prometteuse, a suscité
beaucoup d'intérét pour étre utilisée avec succes dans plusieurs domaines d’application.

La composition chimique du LHF dépend non seulement du procédé technologique de la fabrication de
la fonte, mais aussi de la nature du minerai et des différentes additions effectuées dans le haut fourneau.
Ce matériau hydraulique latent est composé majoritairement de chaux (CaO, 30-50 %), de silice (SiO.,
27-40 %), d'alumine (Al,O3, 5-15 %) et de magneésie (MgO, 1-10 %) [Bellmann et Stark, 2009]. Ce sont
les quatre principaux constituants. Divers autres oxydes secondaires en quantité insignifiante peuvent
étre présents (TiO2, MnO, Fe,0s3, etc.). Tous ces composants étant pratiquement les mémes que ceux du
clinker. Le Tableau 1.1 montre une composition type d'un laitier utilisé dans une étude précédente
[Ahmed et al., 2021]. La composition chimique des LHF varie largement en fonction de leur origine
(entre les usines).
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Tableau 1.1 : Exemple de composition chimique de LHF [Ahmed et al., 2021].

Constituant Teneur en %
Ca0 42,8
SiO; 31,14

AL,O; 13,04
MgO 5,46
Fe,03 0,81

K20 0,3
MnO 0,17
Na,O 0,28
P20s 0,02
TiO, 0,56

Le laitier peut étre caractérisé par sa réactivité hydraulique (ou hydraulicité) et pouzzolanique. Cette
réactivité dépend étroitement de plusieurs parametres (minéralogie, criteres chimiques, finesse, etc.).

- Effet de la minéralogie : le laitier vitrifié possede une structure vitreuse instable et désordonnée riche
en énergie (c’est-a-dire qu’il n’y a pas d’arrangement atomique) [Divet et Le Roy, 2013]. Le caractére
vitreux confere au laitier la faculté de réagir et de former des produits d’hydratation. Une fois broyé, cet
ajout présente des propriétés hydrauliques latentes qui ne peuvent étre accélérées que sous I’effet d’une
activation basique ou autre. Il est bien connu que I’état vitreux est le plus actif chimiquement. La norme
[NF EN 15167-1, 2006] exige que le laitier granulé soit composé d’au moins deux tiers en masse de
laitier vitreux. Le verre, la partie la plus active dans le laitier, se dissout pour donner naissance aux
hydrates solides, qui induisent la prise et le durcissement du laitier. Cette hydraulicité doit étre stimulée
par un activant basique pour étre efficace au développement des résistances mécaniques [Abdulkareem
et al., 2018 (b)].

- Effet de la composition chimique : les critéres chimiques sont également un facteur déterminant de la
réactivité des laitiers. La chaux (CaO) améliore la réactivité tandis qu’une teneur élevée en silice (SiO2)
et en oxyde de manganese (MnO) la fait baisser. Un dosage strictement inférieur a 15 % en oxyde de
magnésium (MgO) s’avére utile pour augmenter ’activité hydraulique du LHF [Smolcyk, 1978]. Ben
Haha et al. [Ben Haha et al., 2011] ont prouvé qu’une teneur plus importante en MgO entrainait une
réaction plus rapide et des résistances a la compression plus élevées au jeune age. En ce qui concerne
I’effet de I’alumine (Al,O3), il a été démontré que le laitier phosphoré a une réactivité relativement plus
faible que le laitier ordinaire en raison de sa teneur plus faible en Al,Os [Yang et al., 2019 (a)]. Le
raffinement des pores est bénéfique pour la durabilité du BUHP. Cependant, en raison de la teneur élevée
en Al,O3 des cendres volantes (CV), le calcium de la solution est rapidement consommé par I'aluminate
pour précipiter I'ettringite a la surface des CV, créant ainsi un effet négatif [Du et al., 2021]. La réduction
de la concentration en calcium réduit la formation de produits d'hydratation riches en calcium au jeune
age. Par conséquent, l'utilisation de CV retarde le processus d'hydratation et réduit les résistances
mécaniques au jeune age [Wei et al., 1985 ; Moradian et al., 2019]. Contrairement aux CV, le laitier a
une faible teneur en Al,O3 [Wei et al., 1985]. L'ajout de laitier dans le BUHP a moins d'effet retardateur
sur le développement des résistances mécaniques que les CV [Yu et al., 2015]. Sakulich et al. [Sakulich
et al., 2010] ont étudié I'influence de I'ajout d'alumine aux laitiers activés avec des solutions de NaOH.
Ils ont observé une augmentation de la résistance a la compression aprés 7 et 28 jours en ajoutant de
faibles quantités d'Al,Os, tandis qu'un ajout supplémentaire d'Al,O3 a provoqué un retard de I'nydratation
et n'a pas amélioré la résistance mécanique. Tanzer et al. [Tanzer et al., 2015] ont montré que la variation
de la teneur en Al,O3 du laitier conduit a des résultats différents. Une augmentation de la teneur en Al,O3
augmente la résistance lors de I'activation avec du NaOH mais entraine une diminution de la résistance
en cas d'activation avec du silicate de potassium.
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La composition chimique joue donc un réle treés important sur I’hydraulicité des laitiers. C’est pourquoi
divers indicateurs empiriques ont été proposés pour évaluer le caractére hydraulique du LHF. L’indice
le plus connu est 1’indice de basicité. Ce module est défini comme étant le rapport de la somme des
éléments basiques du laitier sur la somme des oxydes acides (CaO/SiO2). Pour une réactivité accrue, ce
parametre doit avoir une valeur de 1,3 & 1,4 (un laitier de basicité élevée) [Divet et Le Roy, 2013]. Selon
la norme [NF EN 15167-1, 2006], I’indice d’activité correspond au ratio (en pourcentage) de la
résistance a la compression de prismes de mortier incorporant 50 % en masse de LHF et 50 % de ciment,
par rapport a la résistance a la compression d’un mortier normalisé composé de 100 % de ciment, testés
au méme age. Un autre indicateur pour définir I’hydraulicité est le module d’activité (AlOs/ SiO2). Pour
une valeur comprisse entre 0,17 et 0,25, le laitier est considéré comme basique et donc plus réactif.

- Effet de la finesse : la granulométrie est un facteur prédominant influencant la demande en eau et la
réactivité hydraulique des LHF. Plus le laitier est fin, plus la réactivité hydraulique et les résistances
mécaniques sont élevées. Gupta [Gupta, 2016] a étudié I’effet de trois finesses différentes de LHF
(400+4, 55645 et 750+ 5 mz/kg) sur les propriétés des BUHP. Les résultats ont montré que
I’incorporation de laitier d'une finesse de 556 m2/kg a considérablement amélioré la résistance a la
compression et a la flexion par rapport a la référence et au laitier d'une finesse de 400 m#/kg. En ce qui
concerne la durabilité, I’auteur a constaté que les laitiers d'une finesse de 556 m#/kg et 750 m2/kg
présentaient une profondeur de pénétration nettement inférieure et une résistance trés élevée a la
migration des chlorures a 28 jours et 90 jours, indépendamment du pourcentage de remplacement des
laitiers. Lorsque la surface spécifique du laitier est élevée, la surface de contact entre les phases vitreuses
du LHF, I’agent d’activation et I’eau se trouve augmentée, ce qui permet une forte réactivité chimique
du liant, et par conséquent des performances élevées. Mais dans la pratique, la finesse est limitée par
des considérations économiques et des facteurs de performance tels que la rhéologie, le temps de prise
et le retrait. Récemment, Zhou et al. [Zhou et al., 2022] ont constaté que I'ajout du laitier ultrafin réduit
considérablement la fluidité de la pate composite. Une finesse plus importante demande des quantités
accrues d’eau lors de la confection des matériaux cimentaires, ce qui compromet les propriétés physico-
chimiques du béton, d’ou I’utilité d’employer des laitiers ayant des finesses optimales.

1.4.3.3. Le quartz concassé (QC)

Le quartz concassé (QC) est une poudre, dont la taille des particules est d’environ 10 & 15 pm, résultant
du concassage d’un sable trés riche en silice (SiO2 > 98 %) le plus souvent utilisé dans la fabrication du
verre. Cette addition est utilisée principalement comme agent de remplissage dans la formulation de
BUHP. Cette poudre est considérée comme un composant réactif, elle intervient pour remplir les vides
intergranulaires de la matrice [Ahmad et al., 2015]. En cas de traitement thermique, le quartz broyé
présente une réactivité encore plus élevée. La réactivité optimale est obtenue pour une granulométrie
moyenne comprise entre 5 et 25 um. La taille moyenne des particules du quartz broyé utilisées pour un
BPR est de 10 um, et appartient donc a la méme classe granulaire que le ciment [Richard et Cheyrezy,
1995]. Afin d’améliorer I’homogénéité, plusieurs auteurs [Mounanga et al., 2012 ; Abdulkareem et al.,
2018 (a)] ont incorporé de la poudre de quartz en substitution partielle de la FS. Cet ajout vise également
a reduire le colt de production de BUHP. L’utilisation de la poudre de quartz dans les matériaux a base
de ciment pourrait présenter un grand intérét en cas de traitement thermique [Zanni, 1996]. Les travaux
réalisés par Tafraoui et al. [Tafraoui et al., 2009] ont prouvé que I’addition de quartz concassé dans un
BUHP traité thermiquement ne conduit pas a une augmentation remarquable de la résistance a la flexion
(+ 2,6 %) mais favorise significativement la résistance a la compression (+ 8,2 %), gréace a la formation
de nouvelles phases hydratées sous haute température.
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1.4.4.Leau (E) et le superplastifiant (SP)

Afin d'atteindre des performances trés élevées, une grande quantité de ciment (800-1200 kg/m?®) et un
rapport eau/liant tres faible (E/L, 0,15-0,25), associés a un empilement granulaire optimisé, sont utilisés
pour la production des BUHP [Du et al., 2021]. Le rapport E/C typique des BUHP est généralement
compris entre 0,14 et 0,20 au lieu de 0,4 et 0,5, voire 0,6 pour le béton conventionnel [Shi et al., 2015],
cette plage assure non seulement la résistance la plus élevée mais garantit également que toute I'eau sera
jointe a la formation des C-S-H de haute densité. Wille et al. [Wille et al., 2011] ont obtenu une
résistance a la compression supérieure a 150 MPa en utilisant un rapport E/L de 0,25. Par conséquent,
on peut affirmer que le rapport E/L n'est pas le seul paramétre régissant la résistance du BUHP. Le
régime de durcissement, les propriétés des ingrédients du mélange, les procédures de malaxage et le
type de malaxeur sont également des facteurs importants. La quantité d’eau n’est pas suffisante pour
une hydratation compléte du ciment, ce qui implique qu’une part importante du ciment demeure non
hydratée et joue le role d’un filler, contribuant ainsi a 1’augmentation des performances mécaniques et
de durabilité [Loukili et al., 1999].

Il convient de noter que compte tenu des trés faibles rapports E/L des BUHP, le manque d’eau pourrait
réduire leur maniabilité. Cela pourrait engendrer des difficultés lors de la mise en ceuvre de ces
mélanges. Cependant, grace aux progrés des superplastifiants (SP) depuis les années 1990, il est possible
de produire du BUHP ayant une fluidité attrayante a I'état frais lui offrant une bonne qualité de mise en
ceuvre [Abdulkareem et al., 2018 (a) ; Du et al., 2021]. L'utilisation d’un SP peut, sans modifier la
consistance, réduire considérablement la demande en eau du mélange, ou peut, sans modifier la teneur
en eau, augmenter significativement 1’affaissement (ou 1’étalement). L’emploi de cet adjuvant chimique
peut avoir les deux effets a la fois. Les SP, généralement hauts réducteurs d’eau, sont donc nécessaires
pour fluidifier le mélange, mais aussi pour disperser les grains. Cela permet ainsi de réduire efficacement
la porosité et améliorer la résistance du béton [Shi et al., 2015]. La sélection du SP est une étape critique
pour la production des BUHP de haute qualité. L’incorporation d’adjuvants chimiques susceptibles de
diminuer la tendance a la floculation des particules de ciment est la solution pour réduire la teneur en
eau tout en gardant une ouvrabilité convenable du béton a I’état frais. Il s’agit d’adjuvants réducteurs
d’eau ou superplastifiants haut réducteurs d’eau. Dans ce contexte, les polycarboxylates ont été les SP
les plus efficaces pour les BUHP [Schrofl et al., 2012]. De par leur fort pouvoir dispersant, les SP
rendent possible la confection de bétons fluides avec des rapports E/L assez faibles. Il a été souligné que
les SP a base de polycarboxylates peuvent permettre une réduction de I'eau jusqu'a 40 % [Zhang et
Kong, 2015].

Une attention particuliere doit étre accordée a la compatibilité entre le SP et le liant, car les différents
liants ne se comportent pas de la méme fagon avec tous les SP. Dans leur étude, Abdulkareem et al.
[Abdulkareem et al., 2018 (a)] ont comparé sept SP pour choisir le type le plus approprié. En se basant
sur I’essai d’étalement au mini-cone d’Abrams, les auteurs ont constaté que le SP a base de
polycarboxylates est le meilleur en termes de maniabilité et résistance mécanique. Le dosage requis de
SP dépend largement de la compatibilité entre les ingrédients du mélange et le type de SP utilisé [Abbas
et al., 2016]. En général, un dosage compris entre 1,4 et 2,4 % (en poids de ciment) est recommandé
[Wille et al., 2011]. Le comportement chimique et physique du SP est dominé par la longueur, le degré
de polymérisation et la densité des chaines de greffage [Boukendakdji et al., 2012]. En effet, une fois
que la densité de la chaine latérale diminue, I'adsorption des molécules augmente. En outre, la masse
moléculaire des SP a un impact fondamental sur leur fonction, car plus la masse moléculaire des
polymeres est élevé, plus l'adsorption et la maniabilité sont relativement augmentées [Palacios et al.,
2009]. Par conséquent, plus la chaine principale est courte et les chaines latérales sont longues et
abondantes, plus lI'ouvrabilité est grande [Puertas et al., 2005 ; Zingg et al., 2009].
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1.4.5.Les fibres

Comme mentionné précédemment, avec une formulation optimisée, on obtient assez facilement des
résistances en compression supérieures a 150 MPa, mais le matériau devient plus fragile. Pour éviter ce
probleme, il est nécessaire de rajouter des fibres qui conférent au BUHP un caractére ductile. Les fibres
d'acier et de carbone sont couramment utilisées dans les matrices de BUHP en raison de leur résistance
a la traction élevée [Shi et al., 2015]. De nombreuses recherches ont rapporté que 1'utilisation de fibres
d'acier joue un role important dans I'amélioration de la résistance et de la ductilité et dans la réduction
du retrait des BFUP [Qasim, 2018 ; Wu et al., 2019]. La forme et le dosage des fibres sont deux
paramétres clés qui influencent les propriétés du BFUP. Dans leurs travaux, Wu et al. [Wu et al., 2019]
ont examiné l'effet du dosage et de la forme des fibres d'acier sur la résistance mécanique, la ductilité et
le retrait endogene et de séchage du BFUP. Trois formes de fibres d'acier, notamment des fibres droites,
ondulées et a extrémités crochues, avec une fraction volumique allant de 0 & 3 %, ont été utilisées. Les
résultats des tests ont indiqué que I’augmentation du volume de fibres peut améliorer les résistances a
la compression et a la flexion du BFUP et réduire le retrait. La teneur optimale en fibres pour la
résistance et le retrait était de 2 %, au-dela de laquelle la résistance était légérement augmentée et le
retrait Iégérement réduit. Pour une teneur en fibres donnée, I'utilisation de fibres crochues s'est avérée
la plus efficace pour améliorer I'adhérence et la résistance a la flexion de la matrice fibrée et réduire le
retrait. Les fibres doivent étre minces et courtes pour favoriser leur interaction avec la pate cimentaire,
ce qui permet d'augmenter la résistance a la traction et de contrdler la propagation des fissures tout en
réduisant leurs ouvertures. Lim et al. [Lim et al., 2019] ont montré que les nanofibres de carbone
améliorent la microstructure ou la nanostructure de la matrice globale par une bonne dispersion et une
distribution uniforme des nanofibres. La distribution et l'orientation des fibres ont également un effet
considérable sur les propriétés mécaniques des BFUP [Kim et al., 2011].

1.5. Propriétés constructives des BUHP

Dans cette partie, une revue de la littérature sur les propriétés rhéologiques, mécaniques et de durabilité
du BUHP sera présentée.

1.5.1.Propriétés rhéologiques

Cette section décrit 1’état des connaissances sur le comportement a 1’état frais des BUHP afin de prendre
en compte les conditions de mise en ceuvre lors de leur production, notamment en usine. On s’intéresse
ici a la maniabilité, qui est un paramétre clé pour la mise en place du béton frais. L’influence du LHF
sur ces propriétés rhéologiques sera détaillée.

La composition de la matrice du BUHP doit répondre aux exigences de fluidité. En général, les BUHP
formulés avec des ajouts minéraux ont une rhéologie différente de celle du béton ordinaire. Les BUHP
présentent un comportement thixotrope, visqueux et compact au repos. Selon certains travaux
[Abdulkareem et al., 2018 (a)], le BUHP ne nécessite aucune vibration lors du coulage. Son excellente
maniabilité lui permet d'étre utilisé aussi bien en préfabrication que sur site. Il est bien admis que la
qualité de la dispersion des particules, qui minimise leur agglomération, est un facteur clé pour obtenir
une densité de remplissage optimale et une meilleure performance des matériaux [Wille et Boisvert-
Cotulio, 2015]. Les forces d'attraction interparticulaires augmentent avec la diminution de la taille des
particules et favorisent les agglomérations. Le BUHP se caractérise par I'utilisation d'une fraction élevée
de particules superfines et un rapport E/L extrémement réduit. Cela pose le probleme d'une mauvaise
maniabilité pour le mode de mise en place. D'ou l'importance d'une sélection appropriée du
superplastifiant basée sur des criteres rhéologiques. Le choix se porte généralement sur un agent a fort
pouvoir de défloculation compte tenu de la formulation particuliére des composites BUHP [Parant,
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2003]. Globalement, si les forces de Van Der Waals prévalent, le systeme est flocule, ce qui entraine de
mauvaises propriétés rhéologiques. Si les forces répulsives dominent, le systéme est défloculé. Lorsque
des molécules organiques sont ajoutées dans une suspension, une grande partie d’entre elles vient se
fixer a la surface des particules (adsorption) et modifie les forces d’interaction de Van Der Waals. Par
rapport au béton conventionnel, la dispersion homogéne des particules fines est un vrai défi dans le
BUHP [Wille et Boisvert-Cotulio, 2015].

Afin de minimiser les agglomérations de particules, il est indispensable de signaler que la fabrication du
BUHP pourrait nécessiter un malaxeur spécifique. Le malaxage du composite doit conduire a une
excellente rhéologie pour rendre sa mise en ceuvre possible [Parant, 2003]. Etant donné que le BUHP
est composé de matériaux trés fins, le procédé de malaxage classique pourrait ne pas étre approprie.
L’étude préliminaire menée par Abdulkarrem et al. [Abdulkareem et al., 2018 (a)] consistait, dans un
premier temps, a tester un malaxeur conventionnel. Le mélange ainsi testé était celui concu par
Mounanga et al. [Mounanga et al., 2012], ou la fumée de silice blanche utilisée a été remplacée par la
fumée de silice grise. Apres 30 minutes de malaxage, les auteurs ont constaté qu’il n'y avait pas de
cohésion entre les grains et que le mélange n'était pas homogene pour deux raisons ; i) la faible vitesse
du malaxeur et ii) la géométrie de sa pale. En conséquence, le malaxeur ne produit pas assez d'énergie
pour favoriser la dispersion des particules et sa pale ne permet pas une forte contrainte de cisaillement
pour disperser les constituants solides et homogénéiser le mélange de béton. Ces observations sont en
accord avec celles de Parant [Parant, 2003] et de Cherkaoui [Cherkaoui, 2010]. Le premier a conclu que
le malaxeur conventionnel n'est pas adapté au BFUP : ses pales agglomerent les fibres et le temps de
malaxage est augmenté. Pour le dernier, il a fallu plus de 20 minutes pour atteindre I'ouvrabilité requise
d'un BUHP réalisé avec un rapport E/C de 0,16 (Figure 1.6).
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Figure 1.6 : Etats successifs du malaxage [Cherkaoui, 2010].

Pour éviter ce probléme, Abdulkarrem et al. [Abdulkareem et al., 2018 (a)] ont fait recours a un
malaxeur a haute énergie (malaxeur intensif de marque Eirich). Il comporte une pale en étoile, une cuve
inclinée a vitesse variable. Ce type est utilisé pour défloculer, désagréger puis mélanger des poudres
séches nécessitant de fortes contraintes de cisaillement et dont I'nomogénéisation est un critére
primordial. Aprés seulement 3,5 minutes de malaxage, un étalement de 300 mm a été obtenu. Leur
travail confirme que 3,5 minutes sont suffisantes pour produire un BUHP avec 30 cm d'étalement et
qu'au-dela de ce temps de malaxage, la maniabilité du béton n'est pas améliorée. Le malaxeur Eirich
permet une dispersion optimale des particules et une bonne homogénéisation des mélanges de haute
qualité avec un temps de production court. Dans le cadre de leur étude, Arora et al. [Arora et al., 2019]
ont mesuré un étalement de 355 mm, ce qui est comparable a celui du béton autoplagant conventionnel.
La Figure 1.7 illustre le mélange du BUHP autoplacant obtenu & l'aide d'un malaxeur rotatif. Ce
malaxeur est nécessaire pour disperser les composants les plus fins du liant, en particulier la micro-silice
et le métakaolin.
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Figure 1.7 : (a) Malaxeur a cuve tournante Croker RP100XD, et (b) Essai d'étalement réalisé sur du BUHP frais, ne
montrant aucune ségrégation [Arora et al., 2019].

Les facteurs qui peuvent affecter de maniére significative le comportement rhéologique des BUHP sont
le type du malaxeur, la procédure de malaxage, le temps de malaxage, la composition du mélange, la
température, etc. [Fehling et al., 2014]. Ces paramétres doivent étre vérifiés, en relation avec le liant
utilisé et le type et le dosage du superplastifiant. Ensuite, la durée de préparation doit &tre optimisée.

L’incorporation du laitier dans le BUHP s'accompagne de multiples avantages, tels qu'une ouvrabilité
améliorée, un gain de résistance supplémentaire, une perméabilité réduite et une empreinte carbone
réduite. Plusieurs études ont montré que le LHF augmente la fluidité du BUHP. Pyo et Kim [Pyo et
Kim, 2017] ont rapporté que I'ajout de laitier classique et de laitier fin augmente la fluidité du BUHP de
4,1 % et 11,6 %, respectivement, par rapport a I'échantillon de référence contenant uniquement de la FS.
Ces résultats prouvent bien I’effet bénéfique d’un laitier finement broyé sur le comportement
rhéologique de cette nouvelle génération de matrices cimentaires a faible teneur en eau. Yang et al.
[Yang et al., 2019 (a)] ont signalé que l'utilisation de laitier phosphoré peut améliorer considérablement
la maniabilité du BUHP. La maniabilité du BUHP peut augmenter de 17,2 % lorsque le taux de
remplacement du ciment par du laitier est 34,2 %, car il réduit l'absorption d'eau. Abdulkareem et al.
[Abdulkareem et al., 2018 (a)] ont constaté que la maniabilité est améliorée par I'ajout de laitier. Dans
leur article, le dosage du superplastifiant a été réduit, avec une teneur en laitier de 30 %, pour atteindre
le méme étalement. Liu et al. [Liu et al., 2018] ont utilisé du ciment au laitier pour améliorer la fluidité
du BUHP. L’observation expérimentale montre qu'un BUHP avec un étalement de 200 mm est considéré
comme étant favorable au moulage du mélange frais. Le ciment au laitier augmente significativement la
maniabilité du BUHP et réduit le dosage du SP. La substitution partielle de ciment Portland a 25 % par
du ciment au laitier réduit le dosage du SP d’environ la moitié pour atteindre le diamétre de 200 mm.
Cependant, Li et al. [Li et al., 2020 (a)] ont remarqué que le remplacement de 15 % du ciment par de
laitier d'acier d’origines différentes diminue Iégerement la fluidité du BUHP a cause de la surface
spécifique plus élevée que celle du ciment, ce qui entraine une demande en eau plus importante.
Récemment, Zhou et al. [Zhou et al., 2022] ont révélé que l'effet du laitier sur la fluidité de la pate
composite dépendait de la taille de ses particules. Les auteurs ont prouvé que l'utilisation de laitier
ultrafin diminue considérablement la fluidité de la pate composite. Randl et al. [Randl et al., 2014] ont
conclu que la surface spécifique du laitier fin et du laitier superfin pouvait améliorer la fluidité des
BFUP. La fluidité a augmenté de 1,8% avec un remplacement de 38,5% de laitier fin et de 10,7% avec
un remplacement de 38,5% de laitier superfin.

Il convient de souligner que le broyage supplémentaire augmente le co(t du matériau et, par conséquent,
la sélection d’un laitier réactif avec une finesse adéquate semble étre une option plus intéressante pour
améliorer les performances des composites cimentaires. L'analyse de la littérature permet de conclure
qu'il existe une finesse optimale pour une utilisation efficace du laitier, au-dela de laquelle la finesse n'a
aucun effet d'amélioration, voire un effet négatif sur les propriétés du béton. Il est important de noter
que lataille des particules de laitier est un facteur important qui peut influencer les propriétés des BUHP.
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Trés peu de travaux ont été consacrés a l'étude des interactions physico-chimiques entre le ciment
Portland et le LHF dans les mélanges multi-composants de BUHP. Le comportement au jeune age de
ces derniers est une préoccupation majeure, si I’on voudrait massifier I’'usage de ce type de béton dans
I'industrie de la construction.

1.5.2.Propriétés mécaniques

La performance du BUHP durci est évaluée en termes de propriétés mécaniques telles que la résistance
a la compression, le module d'élasticité et la résistance a la traction [Ahmad et al., 2015]. D'apres la
revue de la littérature [Richard et Cheyrezy, 1995; Tam et al., 2012], les plages de propriétés
mécaniques de cette nouvelle technologie a I'age de 28 jours sont les suivantes : résistance a la
compression - 130-260 MPa ; résistance a la traction par flexion - 30-60 MPa ; résistance a la traction
par fendage - 6-8 MPa ; et module d'élasticité - 40-70 GPa. Le BUHP posséde des résistances quatre
fois supérieures a celles du béton conventionnel. Des résistances a la compression de l'ordre de 150
MPa, voire jusqu'a 250 MPa, sont généralement signalées pour les BUHP, grace a une sélection
rigoureuse des matériaux a base de ciment en tenant compte de leur granulométrie et de leur réactivité,
de la qualité de cure (standard ou thermique), ainsi qu'un faible rapport eau-liant (0,15-0,25) pour assurer
une microstructure ultra-dense [Reda et al., 1999]. Richard et Cheyrezy [Richard et Cheyrezy, 1995]
ont été les premiers a étudier les propriétés mécaniques des BPR. Ils ont formulé des BPR 200 et BPR
800 avec un rapport E/C compris entre 0,15 et 0,19. Dans cette méme étude, les auteurs se sont intéressés
a I’effet du moulage sous pression (avant et pendant la prise) et de la présence de fibres sur la résistance
a la compression des matériaux confectionnés. En raison de sa résistance extrémement élevée, le poids
d'une structure construite uniqguement en BUHP peut étre réduit d'un tiers a la moitié du poids d'une
structure traditionnelle en béton armé sous la méme charge [Corinaldesi et Moriconi, 2012 ; Yoo et
Banthia, 2016]. Certaines recherches [Mounanga et al., 2012] ont attribué cette amélioration du
comportement mécanique a une hydratation plus importante du ciment et a un empilement granulaire
dense avec l'intégration de quartz concassé, qui introduit une distribution granulométrique intermédiaire
entre le ciment et la FS utilisée.

La plupart des études menées sur le comportement mécanique des BUHP a base de laitier montrent que
cet ajout a tendance a diminuer la résistance a la compression au jeune age en raison de sa faible
réactivité. Les chercheurs ont signalé que I'incorporation de laitier réduit la chaleur d'hydratation [Gupta,
2014 ; Yu et al., 2015]. Par conséquent, le laitier a tendance a diminuer la résistance a la compression
du BUHP a 3 jours ou plus t6t. La plupart des recherches ont révélé que les résistances a la compression
a 3 jours des BUHP contenant du laitier diminuent d'environ 4,8 a 18,1 % par rapport aux échantillons
de référence [Park et al., 2021]. Le laitier peut augmenter la résistance a la compression du BUHP a un
age avance ; la réaction hydraulique latente et pouzzolanique produit des C-S-H supplémentaires, ce qui
améliore la microstructure du BUHP [Liu et al., 2018]. Liu et al. [Liu et al., 2018] ont constaté que la
résistance a la compression augmente jusqu'a 9 % lorsque la teneur en laitier passe a 40 % du liant, car
la réaction pouzzolanique du LHF s‘accompagne de la consommation de Ca(OH); et de la densification
de la pate durcie. Abdulkareem et al. [Abdulkareem et al., 2018 (a)] ont rapporté que l'utilisation du
laitier peut accélérer la réaction d'hydratation du ciment et également améliorer la microstructure car sa
finesse se situe entre celle du ciment et celle de la FS.

Mounanga et al. [Mounanga et al., 2012] ont comparé les propriétés mécaniques d'un BUHP (ERPC_4)
a celles d'un béton ordinaire et d'un béton & hautes performances (avec FS). Dans le BUHP testé, la FS
est partiellement remplacée par du quartz concassé (% FS = 25 x %). Le Tableau 1.2 présente les
performances mécaniques & 28 jours. La valeur de la résistance a la compression de I'ERPC était du
méme ordre que celles données par Richard et Cheyrezy [Richard et Cheyrezy, 1995], pour un BPR200
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sans fibres durci a 20 °C. Un composite de ciment a ultra-hautes performances (UHPFRCC) renforcé
par des fibres a été congu a I'Université Fédérale de Rio de Janeiro (UFRJ) et a été produit a partir d'un
ciment de laitier de haut fourneau CP 111 40 (1011 kg/m?) [Toledo Filho et al., 2012]. Une faible teneur
en FS a été introduite (58 kg/m?®). Les résultats des essais mécaniques sont également affichés dans le
Tableau 1.2.

Le traitement thermique peut modifier la structure des hydrates pour les rendre encore plus performants.
Ganech et Murthy [Ganech et Murthy, 2019] ont confirmé que le traitement thermique accélere la
réaction d'hydratation et permet d'obtenir une résistance élevée plus rapidement avec un taux de laitier
plus élevé. L’amélioration de la résistance peut €tre attribuée au fait que les particules non réactives a la
température de cure standard peuvent entrer dans des réactions d'hydratation & des températures élevées
[Yalginkaya et Yazici, 2017]. Le traitement en autoclave permet le remplissage des pores avec de la
tobermorite [Camiletti et al., 2013].

Tableau 1.2 : Propriétés mécaniques a 28 jours de BUHP, en comparaison avec un BO et un BHP.

Betons E/L Ean (GPa) Rc (MPa) Re (MPa) Reférence
EI»BI-?P 8::2 2523 ;‘g ) [Djerbi, 2007]
ERPC 4 0,16 69,4 175 2.3 [Mour;%nlgzz; etal.,
UHPFRCC 0,17 47,7 1621 : [To'edozgi';]o etal,

Le Tableau 1.3 synthétise des valeurs de résistances mesurées a 1’age de 28 jours en fonction du taux
de LHF. Le comportement mécanique présente une sensibilité importante a certains paramétres tels que
le rapport E/L, le dosage en fibres et les conditions de cure. Une attention particuliére étant portée a
I'effet du laitier, nous préciserons ici le taux de substitution du ciment par cette addition.

Tableau 1.3 : Résistances moyennes & 28 jours en fonction du taux de LHF et la cure utilisée.

Résistance mécanique (MPa)

Référence Cure % fibres E/L % laitier - :
Compression Flexion Fendage
0 262 - -
[Yazici et al., '(A;ultgilé\;ze ) 015 20 254 - -
2008] MPa) ' 40 244 - -
60 202 - -
0 139,5 15 8,8
[Abdulkareem et Endogéne 0 014 30 141,6 17 8,5
al., 2018 (b)] (20°C) ' 50 1243 13,8 77
80 108,4 12 8,2
Eau (20 0 148 21,6 -
[Yalginkaya et °C/97 % HR ’ 02 50 157 22,4 -
Yazici, 2017] Autoclave ' 0 200 18 -
50 172 19,7 -
[Reddy et 0 123 28,7 13,7
Ramadoss, 2020] Eau 0 0.25 30 1193 27,8 133
0 116 - 19,5
20 121 - 20,4
Eau 40 118 - 19,2
60 110 - 17,7
[Ganech et ) 017 80 101 - 14,9
Murthy, 2019] ’ 0 151 - 22,2
20 160 - 23,3
150 °C 40 168 - 24,5
60 152 - 22,8
80 143 - 20
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Dans I’étude réalisée par Ahmed et al. [Ahmed et al., 2021], la possibilité d'incorporer un volume élevé
de laitier de haut fourneau granulé moulu dans le BUHP avec du ciment Portland a trés faible teneur en
CsA (1,1 %) comme liant primaire a été explorée. Les avantages de l'utilisation d'un ciment a tres faible
teneur en CsA dans le BUHP, par rapport a un ciment a teneur modérée en CsA (9,3 %), en termes de
résistance et de maniabilité ont également été étudiés. Les résultats des essais mécaniques sont présentés
sur les Figures 1.8-1.11. Les résultats obtenus sur des mélanges de BUHP incorporant du laitier
suggerent que le remplacement de 60 % du ciment a trés faible teneur en CsA par du laitier réduit la
résistance a la compression a 28 jours du BUHP de 16,1 % par rapport a la résistance du BUHP de
référence. Néanmoins, une résistance tres élevée (> 150 MPa) peut encore étre obtenue jusqu'a un
remplacement de 45 % du ciment par du laitier, sans qu'il soit nécessaire de recourir & une cure ou a des
fibres. La résistance a la traction par fendage de tous les mélanges de BUHP est supérieure a 8 MPa
(sans incorporation de fibres). La résistance a la traction par fendage des BUHP incorporant de laitier
est généralement inférieure a celle la formule de référence (S0). La résistance a la flexion des BUHP a
base de laitier est également inférieure a celle de mélange sans laitier. Comme le montre la Figure 1.11,
le module d'élasticité des bétons contenant du laitier est généralement inférieur a celui de SO. Les
modules d'élasticité de S15 (15 % de LHF), S30 (30 % de LHF), S45 (45 % de LHF) et S60 (60 % de
LHF) sont respectivement inférieurs de 2,4 %, 7,6 %, 9,9 % et 11,5 % au module d'élasticité de SO.
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Figure 1.8 : Résistance a la compression des BUHP vs. % de LHF [Ahmed et al., 2021].
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Figure 1.11 : Modules élastiques a 28 jours des BUHP vs. % de LHF [Ahmed et al., 2021].

Liuetal. [Liu et al., 2018] ont mesuré des valeurs de résistance a la compression, a 28 jours, inférieures
a 150 MPa, la valeur minimale communément admise pour le BFUP (type Z). La raison principale est
I'absence de fibres d'acier qui contribuent substantiellement a la résistance a la compression. D'aprés
I’étude de Yalginkaya et Copuro™glu [Yal¢inkaya et Copuroglu, 2021], l'ajout de fibres améliore le
comportement mécanique du BUHP. Les résultats de leur campagne expérimentale sont illustrés sur les
Figures 1.12-1.13. Dans le cas des BUHP sans fibres, I’incorporation de 60 % du LHF entraine une
forte réduction (50 %) de la résistance a la compression, tandis que le remplacement du ciment par 30
% du LHF provoque une perte de résistance de 12 % aprés 24 heures. Au bout de sept jours, les réactions
pouzzolaniques ont eu lieu et une résistance a la compression de I'ordre de 83-88 MPa a été atteinte pour
tous les mélanges. Les performances des mélanges contenant du laitier ont dépassé celles du mélange
témoin a 28 jours. Lorsque le BUHP a été renforcé par des microfibres d'acier, une augmentation de la
résistance a la compression a été enregistrée des le plus jeune age. La valeur de la résistance a la
compression des mélanges renforcés par des fibres a atteint 120 MPa a sept jours. Les mélanges ont
présenté des performances trés similaires en terme de résistance a 28 jours. Dans le cas du BUHP sans
fibre, I’incorporation de LHF provoque une légere diminution des résistances a la flexion au début de la
période de cure. Cependant, a 1’age de 7 jours, les résistances a la flexion pour tous les mélanges sont
tres proches et presque identiques a celles de 28 jours. En présence de fibres, une amélioration
remarquable de la résistance a la flexion est observée pour tous les mélanges.

En ce qui concerne l'effet de la finesse du laitier, Randl et al. [Randl et al., 2014] ont signalé que
I'obtention d'une compacité optimale, en utilisant des matériaux plus fins tels que le laitier de haut
fourneau granulé trés fin, est encore plus critique pour les propriétés du BFUP que la réactivité
hydraulique de ces matériaux. Les auteurs ont mesuré une résistance a la compression de 139,4 MPa
pour un BFUP contenant 45 % de laitier fin (4790 cm?2/g). La valeur de la résistance est de 163,5 MPa
pour le béton a base de laitier trés fin (5620 cm2/g). Il est important de noter que la taille des particules
de laitier peut étre un facteur déterminant pour la résistance a la compression du BUHP. Pyo et Kim
[Pyo et Kim, 2017] ont compare deux laitiers ayant des tailles de particules différentes. La taille médiane
des particules du laitier ordinaire et du laitier fin est de 14 pm et 2,69 um, respectivement. Ils ont
rapporté que I'utilisation de laitier fin augmente la résistance a la compression de 7,4 % a 3 jours, alors
que le laitier classique diminue la résistance a la compression avec le méme dosage de laitier fin.
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Figure 1.12 : Résistance a la compression de BUHP : (a) sans fibres, (b) avec fibres [Yal¢inkaya et Copuro glu, 2021].
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Figure 1.13 : Résistance a la flexion de BUHP : (a) sans fibres, (b) avec fibres /Yal¢inkaya et Copuro glu, 2021].

1.5.3.Propriétés de durabilité

La durabilit¢é d’un matériau cimentaire se définit principalement par une résistance adéquate aux
contraintes appliquées ainsi que par sa résistance a la pénétration des agents agressifs physiques ou
chimiques. Cette propriété dépend bien évidemment de I’environnement dans lequel le matériau est
placé mais aussi de la qualité de sa microstructure.

Plusieurs chercheurs suggérent que la résistance a la compression, I’indicateur traditionnel de la
performance du béton, n'est pas suffisante pour évaluer la durabilité potentielle des matériaux
cimentaires et pour sélectionner une formule permettant de répondre aux critéres de durabilité [Bentur
et Mitchell, 2008]. Le BUHP est plus durable que le béton ordinaire (BO) et le béton a hautes
performances (BHP) en raison de l'utilisation d'un faible rapport eau/liant et d'une grande teneur en
particules fines [Li et al., 2020 (b)]. Le BUHP est presque imperméable au dioxyde de carbone, aux
chlorures et aux sulfates. Ainsi, sa durabilité trés accrue lui confere une longue durée de vie et une
maintenance réduite [Wang et al., 2015]. 1l s'agit d'un matériau composite innovant qui peut servir de
candidat potentiel pour les structures en béton exposées a des environnements agressifs.

Dans les sections suivantes, quelques caractéristiques de durabilité des BUHP sont énumérées.

15.3.1.  Laporosité
Les indicateurs de durabilité sont des paramétres qui permettent d'évaluer et de déterminer la durabilité
du béton par des tests spécifiques. De nombreux travaux de recherche se sont focalisés sur les

caractéristiques physiques des BUHP, notamment la porosité et la structure poreuse, qui régissent
généralement le transfert de matiére a travers le réseau poreux du systeme cimentaire. Cet indicateur est
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un parameétre fondamental pour la durabilité des matériaux a base de ciment car la taille des pores et leur
connectivité déterminent la résistance du matériau face a I’attaque d’un agent agressif.

Vincler et al. [Vincler et al., 2019] ont réalisé des tests de porosité a I’eau sur un mélange disponible
dans le commerce sous le nom de Ductal®. Le rapport eau/liant était d'environ 0,17. Les auteurs ont
mesuré une porosité de 5,6 % apreés 6 jours et de 7 % aprés deux mois. Apres 6 jours de durcissement et
sans variation de masse pendant 24 h, les matériaux avaient une porosité a I'eau respectant la plage
standard du BUHP (6-9 %) et du BFUP (1,5-5 %) [AFGC, 2013]. Mounanga et al. [Mounanga et al.,
2012] ont étudié la porosité accessible a I'eau mesurée sur des éprouvettes de BUHP agées de plus de
90 jours. Les résultats sont présentés sur la Figure 1.14, et comparés aux données de la littérature sur
les bétons ordinaires et a hautes performances [Djerbi, 2007]. Comme présenté, la porosité accessible a
I'eau des BUHP est trés faible par rapport aux autres types de béton. Les valeurs obtenues étaient proches
de celles présentées dans des études précédentes : par exemple, Resplendino et Petitjean [Resplendino
et Petitjean, 2003] ont rapporté des valeurs de porosité accessible a I'eau comprises entre 1,5 et 5 %. Les
différences absolues enregistrées entre la porosité des cing ERPC n'étaient pas suffisamment élevées
pour conclure a un effet particulier de la teneur en SP ou en quartz concassé (en substitution partielle de
FS) [Mounanga et al., 2012].
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Figure 1.14 : Comparaison des porosités a I’eau entre le béton ordinaire (OC), le béton a hautes performances (HPC) et le
béton a ultra-hautes performances (UHPC & ERPC) [Mounanga et al., 2012].

En raison de la trés faible porosité des BUHP, la mesure de leurs propriétés de transfert est une tache
délicate. Vincler et al. [Vincler et al., 2019] ont signalé que le test de porosité a I'eau n'est pas adapté a
ce type de béton a une porosité extrémement faible. La procédure de porosité par intrusion de mercure
(PIM) est plus efficace pour quantifier la distribution des pores de 1 nm a 100 nm [Diamond, 2000].
Richard et Cheyrezy [Richard et Cheyrezy, 1995] ont obtenu, en utilisant un test d'intrusion de mercure,
une porosité de 7 % et un pic a 70 nm, pour un BPR non traité thermiquement avec un rapport E/L
proche de 0,12. Récemment, Abdulkareem et al. [Abdulkareem et al., 2021] ont mené une étude sur les
BUHP a base de LHF. La porosité au mercure de quatre formulations, sans activation avec un rapport
E/L de 0,14, a été mesurée. La Figure 1.15 montre les courbes de distribution de la taille des pores pour
les divers BUHP étudiés a 3 et 90 jours. Les porosités totales mesurées sont résumées dans le Tableau
14.
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Figure 1.15 : Distribution poreuse des mélanges BUHP a 3 jours (a gauche) et a 90 jours (a droite) [Abdulkareem et al.,
2021].

Tableau 1.4 : Porosité totale des échantillons de BUHP [Abdulkareem et al., 2021].

Porosité totale (%)

Mélange Teneur en LHF (%) E/L 3 jours (£ 0,7) 90 jours ( 0,5)
UHPC1 0 5,45 4,81
UHPC2 30 014 4,47 3,85
UHPC3 50 ' 10,51 2,51
UHPC4 80 12,57 4,04

Les auteurs ont mentionné que pour la substitution de 30 % du ciment par du laitier (UHPC2), les pics
observés (0,0045 pm, 0,0065 pm, est 0,0202 um) indiquent le rdle physique du LHF dans le raffinement
de la microstructure du BUHP, résultant en une légére diminution de la porosité, par rapport a la formule
de référence (UHPC1), malgré la réaction lente du LHF. A 3 jours, le diamétre des pores devient
important, surtout en présence d'une teneur élevée en laitier. Pour 50 % de laitier (UHPC3), des
diamétres de 0,0045 um et 0,01608 pum ont été mesurés, tandis que pour le mélange UHPC4, un diamétre
de pore moyen de 0,0202 um a été observé. En raison de la réaction latente de LHF au jeune age, les
vides et les pores capillaires ne sont pas remplis efficacement par la quantité limitée de produits
d'hydratation. A 90 jours, il a été constaté que la progression de la réaction d'hydratation et la production
d'hydrates remplissent les pores et diminuent la porosité du BUHP [Abdulkareem et al., 2021]. Les
résultats de la porosimétrie par intrusion de mercure réalisée par Jiang et al. [Jiang et al., 2020] ont
démontré que l'incorporation de laitier superfin a raffiné la structure des pores des pates de ciment
composées. En outre, la nano-silice a joué un rdle important dans l'amélioration de la résistance
mécanique, la promotion de I'nydratation et la modification de la structure des pores du ciment a faible
teneur en clinker mélangé avec du laitier superfin.

En ce qui concerne I’effet de fibres sur la porosité, Abbas et al., [Abbas et al., 2015] ont démontré que
I'ajout de fibres d'acier perturbe la continuité des pores capillaires et réduit le volume des vides
perméables. Ceci a été confirmé par l'analyse de la porosimétrie par intrusion de mercure (Figure 1.16).
Par exemple, le mélange de BUHP incorporant 3 % de fibres d'acier de 8 mm a présenté une réduction
de 17 % de la porosité totale par rapport a celle du mélange de BUHP témoin (sans ajout de fibres). Le
volume des pores capillaires plus faible dans le BUHP renforcé par des fibres peut réduire la dépression
capillaire et la pénétration de substances agressives, ce qui améliore les propriétés de durabilité.
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Figure 1.16 : Porosité mesurée pour des mélanges de BUHP incorporant différentes longueurs et dosages de fibres [Abbas
etal., 2015].

1.5.3.2. La carbonatation

La carbonatation du béton résulte de la pénétration du CO, dans le réseau poral et les fissures du
composite. Elle se définit par la réaction chimique du dioxyde de carbone présent dans lI'environnement
avec des produits d'hydratation, comme I'nydroxyde de calcium Ca(OH). et les silicates de calcium
hydratés C-S-H, en présence d'une humidité suffisante [Li et al., 2020 (b)]. Cette réaction produit du
carbonate de calcium (CaCQOs) et peut réduire I'alcalinité du matériau cimentaire en abaissant la valeur
du pH du mélange a environ 9 (la diminution du pH ne permet plus de protéger les armatures par
passivation des aciers). La carbonatation affecte la durabilité des structures en béton en favorisant la
corrosion des armatures [Wang et al., 2015]. A une telle valeur de pH, la couche d'oxyde (film passif)
protectrice entourant I'armature se décompose, entrainant la corrosion de l'acier et finalement la
fissuration des structures en béton [Bertos et al., 2004]. Ce parametre a donc un impact néfaste majeur
sur toute structure en béton armé. Cet effet est toutefois variable en fonction des conditions
environnementales de la construction et des propriétés du béton. La carbonatation ne peut se produire
dans le matériau a base de ciment que dans des conditions favorables. Par exemple, si le béton est trés
sec, la vitesse de carbonatation sera ralentie en raison d'un manque d'eau pour dissoudre le CO..
Cependant, dans un béton saturé, une humidité trop importante peut servir de barriére a la pénétration
du CO; et ralentir également la vitesse de carbonatation. Par conséquent, les conditions les plus
favorables, avec une humidité et une concentration de CO, suffisantes, doivent étre assurées pour les
réactions de carbonatation [EI-Turki et al., 2007].

Grace a l'utilisation d'un rapport E/L tres faible, a la présence d'une fraction élevée de particules tres
fines et réactives, et a la formation d'hydrates remplissant les pores, le BUHP présente une
microstructure ultra dense, qui empéche le CO; de pénétrer dans le béton et de réagir avec la Portlandite.
Par conséquent, ce type de béton a porosité réduite est doté d'une excellente résistance a la carbonatation
[Wang et al., 2015]. Il a été démontré que la carbonatation se produit rarement dans le BUHP, quel que
soit le régime de cure adopté (standard ou traitement thermique) [Long et al., 2005]. Une étude menée
par Liu et al. [Liu et al., 2003] a montré que la profondeur moyenne de la carbonatation du BUHP sur
28 jours était inférieure a 0,3 mm. Des recherches ont indiqué que des échantillons de BUHP soumis a
56 et 90 jours de carbonatation n'ont montré aucune trace de carbonatation [Long et al., 2005 ; Sun et
Lai, 2009].

En ce qui concerne I'effet de I'incorporation de laitier, il est bien connu que les matériaux cimentaires a
base de laitier sont plus sensibles a la carbonatation. Ce phénoméne est di a la consommation de
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Portlandite par la réaction pouzzolanique du laitier. Or, la réserve basique constituée par les cristaux de
Portlandite est primordiale pour assurer et maintenir la passivation des armatures. Dans le but d'évaluer
la durabilité et les performances techniques du béton contenant du laitier granulé de haut fourneau
moulu, une étude a été réalisée par Lee et Lee [Lee et Lee, 2020] sur du béton incorporant différents
dosages de laitier (0 a 70 % par incrément de 10 %). Un essai de carbonatation accéléré a été effectué
apreés que les échantillons aient été fabriqués et soumis a un durcissement standard jusqu'a 28 jours
d'hydratation. Les résultats de 1’essai sont présentés sur la Figure 1.17.

Waweeks  BEweeks = 0.00352 - 01175 + 13.508 -

* Similar kvel range of carbonation. depth

Carbonation depth {mm)

i} 10 20 3 40 50 &0 T0
Replacement ratio (%)

Figure 1.17 : Profondeur de carbonatation en fonction de la teneur en laitier [Lee et Lee, 2020].

Les résultats montrent que la profondeur de carbonatation est apparue dans des plages similaires jusqu'a
ce que le taux de remplacement atteigne 50 %, mais qu'elle a augmenté de maniere significative lorsque
le taux de remplacement a dépassé 50 %. Ces observations suggérent qu'il est souhaitable de fixer le
taux de remplacement du laitier a 50 % ou moins pour limiter le risque de carbonatation dans les
structures en béton. Il est connu depuis longtemps que le béton est affecté négativement par la
carbonatation lorsque de grandes quantités de laitier sont utilisées.

Dans le cadre de sa thése, Abdulkareem [Abdulkareem, 2017] a étudié la carbonatation des BUHP a
base de laitier. Aprés 90 jours d'hydratation, trois échantillons cubiques (40 x 40 x 40 mm) sont soumis
a une atmosphere contenant 1 et 50 % de CO2a 20 £ 2 °C et 65 £ 5 % d'HR pendant six mois et un an.
Les profondeurs de carbonatation, pour une concentration élevée de CO; (50 %), pour tous les BUHP
étudiés sont résumées dans le Tableau 1.5. Pour 1 % de CO,, la profondeur de carbonatation est nulle.
En se focalisant sur les profondeurs de carbonatation mesurées aprés un an, I’auteur a signalé que la
substitution du ciment par du laitier rend la microstructure dense en affinant le réseau poreux. En effet,
les particules fines de LHF remplissent les espaces entre les particules de ciment (rble physique) et leur
réaction a long terme génére des C-S-H denses. Ces derniers remplissent les pores capillaires et
diminuent la porosité du BUHP. Cependant, cet effet bénéfique du LHF est contrebalancé par la
diminution du pH, causée par la consommation de Portlandite par la réaction pouzzolanique. Par
conséquent, la réaction de carbonatation est favorisée et la profondeur de carbonatation augmente.

En 2021, Ahmed et al. [Ahmed et al., 2021] ont également examiné la résistance a la carbonatation des
BUHP incorporant différents dosages de laitier. Aucun front de carbonatation périphérique visible n'a
été détecté dans aucun des échantillons (Figure 1.18). Cela implique que, quelles que soient les
conditions d'exposition, la profondeur de la carbonatation était inférieure a la limite de détection (< 0,5
mm) pour les mélanges contenant 0, 30 et 60 % de laitier. Ces observations sur les BUHP avec
différentes teneurs en LHF sont en accord avec les résultats observés par Scheydt et Miiller [Scheydt et
Mdller, 2012] dans leurs recherches sur les BUHP conventionnels sans laitier.
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Tableau 1.5 : Profondeurs de carbonatation pour des BUHP non activés aprés 6 mois et 1 an d'exposition [Abdulkareem,
2017].

Mélange Teneur en LHF (%) EIL Profondeur de carbonatation (mm)

Aprés 6 mois Aprés un an
UHPC1 0 2 0,81
UHPC2 30 014 1,86 1,37
UHPC3 50 ' 1,76 2
UHPC4 80 1,21 1,34

Figure 1.18 : Illustration des résistances a la carbonatation des échantillons [Ahmed et al., 2021].

1.5.3.3. Diffusion des ions chlore

La résistance a la pénétration des ions chlore est I'un des principaux indicateurs de la dégradation de la
durabilité du béton. L'accés de ces agents agressifs a travers la porosité du matériau pourrait détruire la
couche de passivation des armatures et par conséquent engendrer l'initiation du processus de corrosion,
conduisant a la dégradation des structures en béton. La faible quantité de Portlandite dans le BUHP peut
favoriser la corrosion des armatures en acier en raison de la détérioration de la couche de protection
[Wang et al., 2015]. Il est fondamental d'examiner la diffusion des chlorures dans les BUHP, en
particulier dans les environnements marins qui réduisent la durée de vie des structures en béton en raison
de l'agressivité des ions chlorures et/ou de la neutralisation (pH neutre) de I'environnement a proximité
des armatures [Li et al., 2020 (b)].

En raison de l'utilisation des ajouts minéraux, les BUHP sont dotés d'une porosité extrémement faible.
Cela peut améliorer la résistance a la pénétration des chlorures des BUHP [Hooton et Titherington,
2004]. Le coefficient de perméabilité et le coefficient de diffusion des ions chlore dans le BHP et le
BUHP étaient beaucoup plus faibles que ceux du béton ordinaire [Jooss et Reinhardt, 2002]. An et al.
[Anetal., 2007] ont indiqué que les coefficients de diffusion des ions chlore du BUHP et du BHP étaient
respectivement de 2,2 x 1012 et 15,4 x 10'*® m#/s. Dobias et al. [Dobias et al., 2016] ont également
rapporté que les coefficients de diffusion des ions chlore du BUHP étaient inférieurs a 1,4 x 10* m2/s.
Mounanga et al. [Mounanga et al., 2012] ont étudié les propriétés de transfert du BUHP. Les résultats
du test de diffusion sont comparés a ceux d’un BO et d’un BHP (Figure 1.19). Le coefficient de
diffusion des ions chlorure du BUHP varie de 0,2 x 10 a 4,1 x 1023 m2/s, en fonction du rapport E/L,
du régime de durcissement, de la concentration moyenne de la solution, du volume des fibres d'acier et
de I'age du test. En raison des différents environnements d'essai et des proportions de mélanges utilisés
dans la littérature, il est difficile d'effectuer une comparaison quantitative de la perméabilité aux
chlorures de ce type de béton [Li et al., 2020 (b)]. Le Tableau 1.6 résume les valeurs du coefficient de
diffusion recueillies & partir de différentes publications.

La présence du laitier pourrait améliorer la résistance a la pénétration des ions chlore du BUHP. Il
convient de noter que le coefficient de diffusion plus faible du béton a base de laitier est lié a sa
perméabilité, c'est-a-dire a la structure des pores et a la fraction des pores capillaires. Le mélange du
ciment Portland avec du laitier forme un liant, qui présente une microstructure plus dense en produisant
des C-S-H secondaires, par rapport a une matrice de ciment Portland [Holthuizen, 2016 ; VVan Noort et
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al., 2016]. De plus, le laitier augmente significativement la capacité de fixation des chlorures, en
particulier leur fixation chimique [Siddique, 2008]. Cette forte capacité de fixation est étroitement liée
a la porosité remarquablement plus faible de la matrice a base de ciment et de laitier que celle de la pate
de ciment Portland [Muller, 2007].

20 18.80

Chloride diffusion coefficientD,

2.60
r )
L « WIC=0.16
5 (=1
I
0
0"’ QS(" Qg? Q(,j" q‘j qg:' q"’?
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Figure 1.19 : Comparaison des coefficients de diffusion entre le béton ordinaire (OC), le béton & hautes performances
(HPC) et le béton & ultra-hautes performances (UHPC & ERPC) [Mounanga et al., 2012].

Tableau 1.6 : Coefficient de diffusion des ions chlorure du BUHP.

Diffusion
- o £ .
Référence E/L Cure % fibres Solution Période Profondeur Cocﬂlment x
10" (m2/s)
Pression de
60 MPa avant
[Roux et al., et pendant la 0
1996] 0,14 prise / Eau 2 3% NaCl 0,2
(20 °C) pour
28
[Pierard et o 0
Cauberg, 0,18 20 ?_';95 % 0 16 % Nacl 2 mois 3-4 mm 4
2009]
Traitement 90
°C pour un
. jour puis eau
Liu et al.
[Liuetal, 0,15 chaude 90 °C 2,6 10 % NaCl - - 41
2009] S
jusqu'a
température
ambiante
[Pierard et al., 20 °C/95% 0 .
2012] 0,21 HR pour 90 j 2 16 % Nacl 3 mois 2-3mm 2,3
20°Cpour 2 j
[Thomas et 0,12 +90 °C pour 2 Eau de mer 5 ans 6-10 mm 1,3
al., 2012] 2
[Scheydt et o . 0 .
Miller, 2012] 0,21 90 °C pour 3 j 25 3% NaCl 16 mois 4-6 mm 23
[Tafraoui et Eau (20 °C)
22 . NaCl - - 17
al., 2016] 0 pour 28 j aC 0

Abdulkareem [Abdulkareem, 2017] a mesureé les coefficients de diffusion apparents des ions chlorure
pour des mélanges de BUHP a base de laitier aprés 1 mois d'exposition aux chlorures, avec une
différence de potentiel de 30V. L’auteur a signalé que I’utilisation de laitier réduit la porosité totale et
I'interconnectivité des pores, tout en améliorant leur résistance aux ions chlorure. En 2019, Ganech et
Murthy [Ganech et Murthy, 2019] ont étudié ’effet de 1’incorporation de laitier sur la réssitance a la

52



pénétration des ions chlore du BUHP. Les auteurs ont observé que l'augmentation de la teneur en laitier
conduit & une réduction de la pénétration des chlorures. Les mélanges a base de laitier présentent une
plus grande résistance a la pénétration des chlorures. La densification physique de la structure des pores
du BUHP sous l'influence du laitier augmente la résistivité au chlorure. Le Tableau 1.7 présente les
résultats de 1’essai de diffusion effectué sur des BUHP a base de laitier.

Tableau 1.7 : Résultats de [’essai de diffusion effectué sur des BUHP & base de laitier.

- . Classe de
Référence E/L Teneur en LHF (%) CoeffICIezl’;t X 10 Chargle pa;.see perméabilité
(mefs) (coulombs) [ASTM C 1202]
0 1,46 - -
[Abdulkareem, 014 30 0,481 - -
2017] ' 50 0,564 - -
80 0,356 - -
0 ) 1389 100-1900 Trés
faible
[Ganech et Murthy, 20 - 1005 100-1000 Tres
2019] 0,17 fal/blF..‘
40 - 75 < 100 Négligeable
60 - 75,9 < 100 Négligeable
80 - 80,1 < 100 Négligeable

1.6. Conclusion

Dans ce premier chapitre, spécifiqguement destiné a la description des BUHP, nous avons réalisé une
étude bibliographique des travaux antérieurs consacrés a cette nouvelle génération de matériaux
cimentaires. Dans un premier temps, nous avons présenté un apercu général de ce type de béton. Puis
nous nous sommes penchés sur les principes de formulation et sur la composition de ce type de
composite. Dans la derniére partie de ce chapitre, nous avons détaillé les propriétés constructives du
BUHP en se focalisant sur I'effet de laitier. A I'état frais, les BUHP sont généralement autoplagants et
présentent un caractére thixotropique. A 1’état durci, les BUHP sont dotés de propriétés mécaniques et
de durabilité trés intéressantes. Des études antérieures ont montré que l'incorporation de laitier entraine
une faible porosité, ce qui confére a ce matériau des performances mécaniques et des propriétés de
transfert exceptionnelles a long terme. Il s'agit d'un matériau composite innovant qui peut servir de
candidat potentiel pour les structures en béton exposées a des environnements agressifs.

D’aprés notre revue de la littérature, les propriétés au jeune adge des BUHP & base de laitier ont fait
I’objet de peu d’études. Une étude approfondie sur ce theme (suivi d’hydratation, évolution de la
microstructure et étude des déformations endogénes par des mesures de retrait) sera détaillée dans le
deuxiéme chapitre.
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Chapitre 2 : Déformations endogénes des BUHP

Ce deuxieme chapitre, de la revue de littérature, concerne [’étude de l'évolution des déformations des
BUHP en conditions endogenes. Dans un premier temps, nous nous intéressons au processus
d'hydratation et a I’évolution de la microstructure des matrices cimentaires avec et sans ajout de laitier.
Dans un deuxieme temps, I'évolution des déformations endogéenes des BUHP sera discutée, en mettant
I'accent sur le comportement des matrices contenant du laitier vis-a-vis du retrait endogene.

2.1. Introduction

Il est bien connu que la prévision de la durabilité des ouvrages du génie civil est basée sur la bonne
connaissance des propriétés des matériaux utilisés pour leur conception. Les BUHP sont des matériaux
a matrice cimentaire contenant plusieurs constituants (ciment, additifs minéraux, eau, adjuvant, etc.) qui
peuvent réagir entre eux. Lorsque les grains de ciment et I'eau entrent en contact, les différentes phases
qui composent le ciment réagissent avec I'eau. 1l s'ensuit alors une succession de réactions chimiques
exothermiques ; c'est le phénoméne d'hydratation du ciment. Le comportement de ce matériau
multiphasique est largement lié a I'évolution des propriétés de sa matrice cimentaire. La prise et le
durcissement de la matrice s'accompagnent d'un retrait qualifié d'endogene lorsque I'échantillon est
protégé de toute dessiccation.

En raison de la présence d'une fraction élevée de particules superfines, d'un faible rapport eau/liant et
de I'absence de granulats grossiers dans le BUHP, le risque d'un retrait prononcé ne peut étre exclu [Shen
et al., 2018]. En général, un retrait aussi important entraine une tension résiduelle qui peut provoquer la
formation de fissures et compromettre davantage la durabilité du béton [Lura et al., 2009]. La fissuration
précoce est potentiellement préjudiciable a la durabilité du matériau cimentaire car elle favorise le
transport d'agents agressifs (par exemple, les ions chlorure) qui, par diffusion, pénétrent plus
profondément dans le cceur de la matrice cimentaire. Des problémes de dégradation de la structure et de
corrosion des armatures peuvent alors survenir et nuire aux performances du béton a long terme [Wang
et al., 2015]. La fissuration précoce du béton constitue donc un probléme d’actualité qui nécessite une
attention particuliere dans la plupart des projets a grande échelle impliquant I'utilisation de béton,
notamment de béton a faible rapport E/C [Bentur, 2000]. Par conséquent, afin de mieux cerner le
comportement des BUHP, l'estimation du risque de fissuration précoce suppose une connaissance
approfondie de I'évolution de la déformation des matrices cimentaires au jeune age.

L'objectif de ce chapitre est d'étudier le comportement du BUHP, particuliérement sensible au risque de
fissuration au jeune age, vis-a-vis du retrait endogéne. Au moins deux aspects comportementaux du
matériau au jeune et au trés jeune age peuvent étre mis en avant pour expliquer la naissance et le
développement de cette fissuration : d'une part, le dégagement de chaleur di a I'exothermie de
I'hydratation du ciment et d'autre part, I’auto-dessiccation du matériau, générant un retrait endogene
(Figure 2.1). Dans ce chapitre, nous rappelons d'abord les mécanismes moteurs a l'origine de ces
déformations, a savoir le processus d'hydratation des matrices cimentaires en soulignant I'effet de
I'incorporation de laitier. Ensuite, une étude bibliographique sur 1’évolution de la microstructure et le
retrait endogéne des BUHP a base de laitier sera présentée.
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Figure 2.1 : Sources de déformations et conséquences.

2.2. Processus d’hydratation

Le suivi de I'hydratation des BUHP est I'un des principaux objectifs de notre travail de recherche. Dans
cette partie, nous allons passer en revue le processus global d'hydratation des matrices cimentaires.
L'étude de I'hydratation des BUHP a base de laitier est un enjeu important pour une bonne évaluation
de leur durabilité. Une analyse bibliographique de ce theme sera alors exposeée.

2.2.1.Hydratation du ciment Portland

Le ciment est un liant hydraulique, ¢’est-a-dire qu’il suffit de lui ajouter de I’eau pour former une pate
qui, une fois durcie, se comporte comme un solide aux propriétés de cohésion et de résistance adaptées
a son utilisation comme colle pour les matériaux qui composent le béton.

Le ciment Portland est composé du clinker, obtenu par calcination, a une haute température (1450 °C)
dans un four, d’un mélange de calcaire et d’argile extraits de carriéres, auquel sont ajoutés environ 3 a
5 % de sulfate de calcium, généralement sous forme de gypse qui agit comme régulateur de prise. Il
intervient comme stabilisateur de I'nydratation du ciment en empéchant les réactions chimiques précoces
du CsA. Les quatre principaux constituants du ciment, trés solubles, issus de la réaction des oxydes, et
leurs proportions massiques moyennes sont presentés dans le Tableau 2.1. Ces différentes phases du
clinker représentent plus de 90 % du ciment Portland.

Les réactions d’hydratation sont des réactions chimiques, exothermiques et thermoactivées, qui se
déroulent au sein d’une matrice cimentaire, dés le premier contact entre 1’eau et le ciment et qui se
poursuivent dans le temps. Elles sont trés complexes du fait que le ciment Portland n’est pas un produit
bien défini, c’est un matériau polyphasique, poreux, et évolutif dans le temps. L ’hydratation du ciment
Portland met en jeu une multitude de phénomenes physiques et chimiques entre les composants du
ciment et le milieu de dispersion liquide (I’eau de gichage). Ce processus physico-chimique est a
I’origine de la prise et du durcissement de la matrice cimentaire. Les déformations libres en conditions
endogenes des matrices cimentaires ont une origine commune : 1’hydratation du ciment Portland.

Pour des raisons de simplification des formules chimiques des oxydes, on adopte les notations utilisées
par les cimentiers pour désigner les noms de la plupart des composants du ciment, comme indiqué dans
le Tableau 2.2.
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Tableau 2.1 : Caractéristiques des phases présentes dans un clinker Portland [Autier, 2013].

Notation Formule %

Constituant cimentaire brute masse Morphologie
Silicate Cristaux
tricalcique CsS Ca3SiOs 60-65 polygonaux
(alite) A
Silicate Cristaux
bicalcique C.S Ca;SiOq4 10-20 arrondis
(bélite) B
Aluminate
tricalcique C:A CazAl,06 8-12
(célite 2)
Microcristaux
de CsA
@ encheveétrés
E g - davecI C;;;AF
88 g ans la phase
g3 3 CAF Cau(AlFe):Ow 810 interstitielle
Es~ c
<
Tableau 2.2 : Notations condensées de la chimie des oxydes.
Composant Notation Composant Notation
CaO C SiO, S
A|203 A FEQOg F
MgO M K20 K
303 § NaZO N
H,0 H TiO, T
P,Os P CO, c

Les réactions d'hydratation du ciment sont bien exothermiques, c'est-a-dire qu'elles s'accompagnent d'un
dégagement de chaleur qui entraine une augmentation de la température du matériau cimentaire, qui
elle-méme accélére les réactions chimiques d'hydratation ; ces réactions sont dites thermoactives. La
quantité de chaleur dégagée par les réactions d'hydratation dépend de divers facteurs, notamment :

- La finesse du ciment : plus le ciment est broyé finement, plus la chaleur d’hydratation est importante.

- La nature des composants : les ciments contenant presque exclusivement du clinker dégagent plus de
chaleur que les ciments comportant des éléments secondaires.

- La nature minéralogique du clinker : plus les proportions d’aluminate tricalcique (CsA) et de silicate
tricalcique (CsS) sont importantes, plus la chaleur d’hydratation est élevée.

- La température extérieure.

L’hydratation se déroule a I’intérieur du triangle Résistance-Chaleur-Contraction volumique, comme il
est décrit sur la Figure 2.2 [Aitcin et al., 1998]. C’est avec les conséquences de ce triangle que les
chercheurs doivent raisonner pour bien assimiler les mécanismes de 1’hydratation.
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Figure 2.2 : Triangle d hydratation [Aitcin et al., 1998].

L'hydratation d'un ciment Portland peut étre décrite, dans une approche simplifiée, par I'hydratation des
quatre phases de base (CsS, C.S, CsA et C4AF). Le Tableau 2.3 résume un exemple des bilans de
réaction qui sont couramment utilisés par les cimentiers [Autier, 2013 ; Merzouki et al., 2013 ; Lang et
al., 2019].

Tableau 2.3 : Ensemble des réactions d’hydratation de quatre phases de base du clinker Portland.

CsS +5.3 H — C-S-H + 1.3 CH (A e 8 (1)
C.S+43H—C-S-H+03CH @)

C:A+ 6 H— C3AHs ©)

C3;A + 3 CSH +26 H — CsAS3H3, (formation d’ettringite) 4)

2 C3A + CeASzH3, + 4 H — 3 C,ASHy, (formation de monosulfoaluminate) (5)

C4AF + 10 H — Ca(AF)Hs + CH + FH, 6)

C4AF + 3 CSH, + 30 H — CAS3H3, + CH + FH; (formation d’ettringite) ()]

2 C4AF + C¢AS3Hz + 12 H — 3 C4ASHy, + 2 CH + 2 FH3 (formation de monosulfoaluminate) (8)

Les différents constituants du clinker vont réagir en présence d'eau pour former divers hydrates a savoir
. le silicate de calcium hydraté C-S-H, la Portlandite CH (ou Ca(OH)>), le trisulfoaluminate de calcium
également appelé ettringite AFt et le monosulfoaluminate AFm. Il est a souligner qu'en présence de
fumée de silice, une ultrafine caractérisée par une forte réactivité pouzzolanique, attribuée a sa grande
surface spécifique, la Portlandite produite par I'nydratation de CsS et C,S peut étre consommeée et forme,
a partir de cette addition minérale, des C-S-H dont la structure est plus polymérisée et le rapport C/S
proche de 1,1 [Zeli¢ et al., 2000 ; Xi et al., 2022]. La fumée de silice agit donc favorablement sur la
cinétique d'hydratation en formant des sites de nucléation pour les hydrates formés.

Une pate de ciment Portland hydratée contient, en termes de proportions massiques, environ 15 a 25 %
de Portlandite, 60 a 70 % de C-S-H et 5 a 15 % de phases aluminates. Les produits d'hydratation des
différentes phases du ciment Portland sont résumés dans le Tableau 2.4.

Tableau 2.4 : Produits d’hydratation des composés anhydres du CEM L.

Anhydres Hydrates
CsS
C-S-H; CH
C.S
C3AH5
CA En présence_de gypse (CEM I) :
® CsASsH3, ou AFt
C,ASH;; ou AFm
Cs(AF)Hs

En présence de gypse (CEM 1) :
CGA§3H32; CH ) FH3
C4A§H12 N CH ) FH3

C,AF
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La formation de ces hydrates entraine I’enchevétrement des multiples cristaux ainsi produits, constituant
un systeme poreux. La Figure 2.3 illustre des exemples de produits d'hydratation.

7
:
Y - y
L A d’ illes d’ettringite eng

o

I?\'ét rées)

Figure 2.3 : Images en microscopie électronique a balayage de différentes espéces existantes dans le réseau poreux du
ciment hydraté [Regourd et al., 1977 ; Stutzman, 2001 ; Merlini et al., 2008].

Les diamétres des pores s’étalent de 1’échelle nanométrique a 1’échelle centimétrique [Metha, 1986 ;
Cherkaoui, 2010]. En général, ces pores sont classés en deux types :

- Les pores capillaires : ils désignent les espaces intergranulaires initialement remplis d'eau. 1l s'agit de
I'espace non comblé par les hydrates. lls peuvent étre répartis en mésopores (2,6-50 nm) et macropores
(> 50 nm). Au début de I'nydratation, les pores capillaires forment un réseau connecté. Au fur et a mesure
que I'nydratation progresse, la porosité capillaire est progressivement remplie par les hydrates formés.
La connectivité est alors perdue sauf pour les matériaux ayant un rapport E/C élevé (supérieur a 0,6) ou
le réseau de pores capillaires reste continu. La porosité décroit avec I'avancement de I'nydratation et la
diminution du rapport E/C. Le rapport E/C représente un facteur important qui influence la porosité
capillaire : plus il est élevé, plus il y a d'espace entre les grains de ciment.

C'est au sein de la porosité capillaire que se produisent la plupart des phénomeénes de dissolution ou de
précipitation des phases solides, ou que s'effectuent les échanges d'espéces par diffusion avec le milieu
extérieur [Guillon, 2004].

- Les pores des hydrates ou pores du gel : ces pores sont intrinseques aux hydrates, essentiellement
ceux de C-S-H car les autres hydrates sont trés peu poreux. Ils se forment a I’intérieur des hydrates.
Cette porosité est indépendante de la formulation de la matrice cimentaire. La porosité des hydrates est
en proportion plus faible par rapport a la porosité capillaire et est trés fine (nanopores ayant un rayon
caractéristique d'environ 1,5 a 2 nm). Le volume de pores du gel représente 26-28 % du volume des C-
S-H.

Le volume des pores contenus dans la matrice cimentaire est la somme du volume des pores du gel, du
volume des pores capillaires, mais aussi celui des pores isolés ou des bulles d'air. Ce facteur agit
fortement sur la durabilité en termes d'attaques d'agents agressifs. En effet, l'interconnexion des pores
capillaires modifie la dimension des chemins de pénétration des agents agressifs, mais aussi les
déformations (retrait et fluage) en dépendent.
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2.2.2.Hydratation des mélanges a base de laitier

Seul le laitier granulé est utilisé en cimenterie comme ajout au ciment Portland. Ce produit a une
structure vitreuse, ce qui lui confere la faculté de réagir. Sous la forme broyée et en présence d’eau, le
laitier réagit chimiquement avec la chaux libérée pour former des composés ayant des valeurs liantes.
Le laitier posséde des propriétés hydrauliques et réagit avec I'eau pour produire du C-S-H [Regourd et
al., 1983, Yu et al., 2015]. Il est chimiquement activé par I'hydroxyde de calcium (Ca(OH),) et le gypse
du ciment, mais sa vitesse de réaction est lente. La réaction d'hydratation du laitier peut prendre quelques
années par rapport au ciment seul, ce qui indique la différence du mécanisme d'hydratation entre le
ciment Portland et le laitier. Aprés un an, environ 90-100 % du clinker s'est hydraté dans le liant alors
que seulement 50-70% du laitier s'est hydraté dans le méme temps [Chen, 2007 ; Sajedi et Abdul Razak,
2010 ; Merzouki et al., 2013].

Les réactions d’hydratation du laitier sont des réactions de dissolution du verre par attaque hydroxylique
(OH"). Par contre, le processus d'hydratation du clinker se déroule suivant une attaque hydrolytique
(H20). Les produits d'hydratation de laitier sont principalement identiques a ceux identifiés dans la pate
de ciment Portland hydratée, avec la présence supplémentaire de la phase d’hydrotalcite. Le C-S-H
représente le principal produit d'hydratation. Ces hydrates sont marqués par un faible rapport C/S et sont
riches en "A" remplacant le "S". Le taux de substitution dépend également du rapport C/S de C-S-H et
de la quantité de "A" disponible [Richardson et Groves, 1992].

Si le laitier est mélangé avec le ciment Portland, sa réaction avec les différentes phases du clinker rend
le processus plus complexe. En fait, il y a deux réactions principales de I'hydratation du laitier de haut
fourneau (LHF) dont, initialement, et a travers la premiére hydratation, la réaction dominante est avec
I'nydroxyde alcalin, alors que les réactions suivantes sont dominantes avec I'hydroxyde de calcium.
Plusieurs chercheurs s’accordent a dire que I'nydratation initiale du laitier est trés lente, ce qui retarde
le développement des résistances mécaniques [Park et al., 2021]. La réaction pouzzolanique du laitier
se produit lorsque le Ca(OH): produit par I'hydratation du ciment atteint une quantité suffisante et que
l'alcalinité de la solution interstitielle de la pate (pH dans la solution des pores > 13) pourrait attaquer
les particules de laitier pour la réaction pouzzolanique [Han et al., 2015]. C’est la réaction la plus simple,
qui donne lieu & des C-S-H. La fixation de la chaux par la silice en présence d’eau procure ainsi au laitier
des propriétés de liant pouzzolanique. Les propriétés hydrauliques du laitier sont latentes. Elles ne
peuvent étre mobilisées que dans un milieu fortement basique. Le LHF a donc besoin, pour faire prise
dans un délai raisonnable, d’un additif appelé activant. Il existe trois modes d’activation qui permettent
d'accélérer I'hydratation du laitier : I’activation chimique (alcaline, sulfatique, sulfato-calcique ou sodo-
calcique), ’activation thermique (étuvage ou autoclavage) [Abdulkareem et al., 2018 (b)] et I’activation
mécanique (broyage plus poussé).

Dans ce travail de recherche, nous nous intéressons uniquement a l'activation mécanique. La taille des
particules de LHF est généralement inférieure a 45 pm. Cet ajout est caractérisé par une forme angulaire,
comme le montre la Figure 2.4, avec une texture de surface légérement plus fine que le ciment. Sa
surface spécifique est comprise entre 400 et 600 m2/kg (Blaine). La densité relative du laitier est
comprise entre 2,85 et 2,95 [Kosmatka et al., 2003 ; Newman et Choo, 2003]. La reactivité du laitier
dépend en grande partie de la distribution granulométrique, de la surface spécifique et de la morphologie
de la surface [Al-Otaibi, 2002 ; Kim et al., 2011]. Lorsque la finesse du liant est élevée, la surface de
contact des grains du liant devient grande, ce qui permet une forte réactivité chimique du liant. Cela
signifie que plus le laitier est fin, plus sa réactivité est élevée et, par conséquent, plus le temps de prise
est court et plus la résistance des mélanges est élevée [Al-Otaibi, 2002 ; Chen, 2007 ; Aitcin, 2008].

68



Figure 2.4 : Image au MEB de particules de laitier [Kosmatka et al., 2003].

La finesse du laitier joue un role important dans I’évolution de 1’hydratation des matrices cimentaires.
Zhou et al. [Zhou et al., 2022] ont étudié I'effet de I'augmentation de la finesse du laitier sur le processus
d'hydratation des pates (E/L = 0,5). Deux laitiers de deux finesses différentes (un laitier ordinaire d'une
finesse de 442 m#/kg et un laitier ultrafin d'une finesse de 1260 m#/kg) ont été utilisés. Les taux de
remplacement du laitier ordinaire (S) ou du laitier ultrafin (FS) étaient de 0, 10, 20, 30 et 40 % en masse.
Par rapport au laitier ordinaire, le laitier ultrafin a une surface spécifique plus importante, ce qui fournit
un grand nombre de sites de nucléation pour les produits d'hydratation, le degré de réaction augmente
et une grande quantité de produits d'hydratation est générée. Le flux de chaleur et la chaleur d'hydratation
des pates composites contenant du laitier ordinaire ou du laitier ultrafin sont présentés respectivement
sur la Figure 2.5 et la Figure 2.6.
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Figure 2.5 : Flux de chaleur d'hydratation : (a) Pate composite contenant du laitier ordinaire ; (b) Pate composite contenant
du laitier ultrafin [Zhou et al., 2022].
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Figure 2.6 : Chaleur d'hydratation : (a) Pate composite contenant du laitier ordinaire ; (b) Pate composite contenant du
laitier ultrafin [Zhou et al., 2022].
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Les résultats montrent que 1’ajout de laitier ordinaire réduit la valeur du second pic exothermique, tandis
que le laitier ultrafin 'augmente. Une accélération de I’hydratation a été observée pour les deux types
de laitier. Les auteurs [Zhou et al., 2022] ont souligné que le laitier ultrafin a une activité plus élevée
que le laitier ordinaire, qui commence a shydrater au stade précoce; la valeur du pic est
significativement plus élevée que celle du ciment Portland. Comme 1’indique clairement la Figure 2.5,
la pate composite contenant du laitier ultrafin ou du laitier ordinaire présente un troisiéme pic
exothermique. Ce troisieme pic exothermique est lié a la teneur et a la taille des particules du laitier.
Aprés la période d'accélération, la réaction du laitier est progressivement activée dans des conditions
alcalines [Mikhailova et al., 2019]. L'hydratation rapide du laitier conduit a l'apparition du troisiéme pic
exothermique. L'activité du laitier ultrafin est plus élevée, et le troisieme pic exothermique est plus
évident.

La Figure 2.6 présente la chaleur totale d'hydratation des différentes pates étudiées. La chaleur totale
d'hydratation du ciment Portland est supérieure a celle de la pate composite contenant du laitier
ordinaire, mais la chaleur totale d'hydratation du ciment Portland croit progressivement et tend a se
stabiliser. La chaleur d'hydratation totale de la pate composite contenant du laitier ultrafin est toujours
supérieure a celle du ciment Portland, et elle maintient une tendance de croissance plus importante.
L'activité du laitier ultrafin est supérieure a celle du laitier ordinaire, ce qui fait que la réaction du laitier
ultrafin contribue a la chaleur d'hydratation au jeune age. La réaction continue du laitier ultrafin entraine
un taux d'augmentation plus élevé de la chaleur d’hydratation. Par conséquent, la chaleur d'hydratation
totale des pates composites contenant du laitier ultrafin est beaucoup plus élevée que celle du ciment
Portland [Zhou et al., 2022].

Dans I’étude de Binici et al. [Binici et al., 2007], I’effet de trois finesses de laitier (GGBFS) sur I’activité
pouzzolanigue a été exploré. Le travail traite également de I'activité pouzzolanique de la pierre ponce
basaltique broyée (GBP) avec trois finesses différentes. L'objectif est d'étudier I'effet de I'incorporation
de ces deux ajouts sur le comportement des pates de ciment avec un taux de substitution de 20 %. Les
résultats sont donnés sur la Figure 2.7. Les auteurs ont démontré que I’augmentation de la finesse du
laitier (GGBFS) entraine une augmentation de 1’activité pouzzolanique. Le laitier a une activité
pouzzolanique bien supérieure a la valeur spécifiée dans la norme TS 25 [TS 25, 1975]. Les valeurs
d'activité pouzzolanique, déterminées selon la norme TS 25, sont comprises entre 2,8 et 4,6 MPa pour
la résistance a la flexion et entre 11 et 24 MPa pour la résistance a la compression. Les résistances a la
compression du GGBFS sont de 19, 23,4 et 28,8 MPa pour des valeurs de Blaine de 250, 400 et 500
m?/kg, respectivement.
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Figure 2.7 : Activité pouzzolanique des GBP et GBFS selon TS 25 [Binici et al., 2007].

La finesse du laitier joue un réle fondamental dans la compacité d'un béton. Elle a donc un effet
bénéfique sur le comportement a long terme des matériaux & base de ciment. Cette influence positive
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sur la résistance mécanique et la durabilité du béton s'explique par deux phénoménes. Premierement,
I'ajout de particules trés fines améliore la compacité de la matrice du béton et plus particuliérement la
zone de transition pate-granulat. Deuxiémement, ces particules accélerent I'hydratation du ciment en
servant de sites de nucléation pour les produits d'hydratation.

Bien que la réactivité du laitier soit considérablement améliorée par I'augmentation de la finesse, celle-
ci doit étre limitée dans la pratique pour des raisons techniques et économiques. En effet, un broyage
supplémentaire augmente le colt de production. Il a également été établi que le laitier trop broyé
nécessite des quantités accrues d'eau lors de la fabrication des mélanges a base de cette addition pour
obtenir une méme maniabilité [Zhou et al., 2022], ce qui compromet les propriétés du béton.

2.2.3.Hydratation du BUHP

La compréhension du comportement a long terme (durabilité) des BUHP passe tout d'abord par I'étude
de leur évolution physico-chimique des le plus jeune age. 1l est alors nécessaire de rappeler les travaux
réalisés sur les propriétés d'’hydratation des BUHP, en mettant I'accent sur I'effet de I'incorporation de
laitier.

L'hydratation des matériaux cimentaires dans le BUHP est similaire a celle du béton ordinaire dans des
conditions de cure standard [Yal¢inkaya et Copuro”glu, 2021]. Le ciment Portland s'hydrate pour former
du silicate de calcium hydraté (C-S-H) et du Ca(OH).. Ensuite, les ajouts minéraux tels que la FS et le
LHF, couramment utilisés dans les BUHP, réagissent avec I'nydroxyde de calcium pour former du C-S-
H secondaire [Wang et al., 2015]. En raison de sa finesse extrémement élevée, la FS réagit plus
rapidement avec la Portlandite que le laitier [Liu et al., 2018]. Par conséquent, le développement des
phases dans les BUHP devrait étre cinétiqguement et quantitativement différent de celui des BO. De plus,
on s'attend a ce que le flux de chaleur et la microstructure soient largement influencés par I'incorporation
d'additions minérales [Korpa et al., 2008].

Le dégagement de chaleur des matériaux cimentaires a été suivi par plusieurs chercheurs dés la fin du
malaxage. Par exemple, Zanni et al. [Zanni et al., 1996] ont mené une étude détaillée sur l'effet de la
cure sur I'hydratation des BPR (cure dans I'eau a 20 °C, cure a température constante avec augmentation
de la durée du traitement thermique, et enfin cure a durée constante en augmentant la température du
traitement thermique). Dans le cadre de leurs travaux, deux BPR ont été considérés : 1’un a base de
fumée de silice, C1 (E/C = 0,115) et ’autre a base de FS et du quartz, C2 (E/C = 0,15). Pour chaque
formulation, un échantillon a ét¢ gardé dans 1’air sans subir aucun traitement thermique, afin de servir
de référence. Les auteurs ont constaté que le traitement thermique accélere I'hydratation. Ceci explique
le taux élevé d'hydrates formés a 250 °C (55 %). Les résultats de I'étude montrent clairement que
l'activité pouzzolanique de la FS se manifeste dés le troisieme jour de cure standard (dans I'eau) tout en
restant faible. Cette activité évolue avec le temps de cure et le traitement thermique ; elle atteint son
maximum (75 %) a 250 °C. Ceci conduit a un allongement des chaines d'hydrates. De méme, il a été
montré que l'activité pouzzolanique du quartz progresse également tout en restant inférieure a celle de
la FS. En effet, la valeur maximale observée, a 250 °C, est de 65 %.

Les BUHP sont marqués par une trés faible hydratation par rapport aux bétons ordinaires qui peuvent
atteindre un degré d'hydratation de 50 % en quelques jours. La réaction du ciment et la réaction
pouzzolanique sont loin d’étre complétes a cause du faible rapport E/L. Il convient de noter que
I’hydratation est rapide pendant les deux premicres semaines [Richard et Cheyrezy, 1995 ; Loukili, 1996
; Morin et al., 2002 ; Habel et al., 2006]. Loukili et al. [Loukili et al., 1999] ont réalisé des essais d’ATG
pour suivre I’évolution du degré d’hydratation d’un BPR fibré contenant 24 % de FS avec un rapport
E/C de 0,2. Les résultats des essais montrent que le degré d’hydratation obtenu varie de 42 % a 1 jour &
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57,5 % a 28 jours. Cette valeur est équivalente a 377 kg/m? de ciment anhydre. Pour ce méme rapport
E/C, Bonneau et al. [Bonneau et al., 2000] ont relevé, par microcalorimétrie, un pic de chaleur de 2,2
mW/g de ciment a 20 h. Un an plus tard, Feylessoufi et al. [Feylessoufi et al., 2001] ont suivi
I’hydratation d’un BUHP (E/C de 0,16) par microcalorimétrie. Ils ont enregistré un pic d’hydratation de
1,5 mW/g de ciment a 30 h. Cette valeur correspond a un degré d’hydratation de 9 %. A 60 heures, les
auteurs ont mesuré un degré d’hydratation de 21 %. Morin et al. [Morin et al., 2002] ont également
étudié, par des mesures isothermes, I’hydratation d’un BUHP avec un rapport E/C de 0,21. Un pic
d’hydratation de 1,75 mW/g de ciment a été détecté a 45 heures. Cela correspond a un degré
d’hydratation de 8 %. Aprés 70 heures d’hydratation, les auteurs ont mesuré un degré d’hydratation de
18 %.

Le Tableau 2.5 résume certaines valeurs de pics de chaleur, leurs heures d’apparition ainsi que le degré
d’hydratation enregistré a la fin de 1’essai.

Tableau 2.5 : Récapitulatif des pics de chaleur et des degrés d’hydratation.

. Pic de chaleur (mW/g de ciment) Degré d’hydratation
Référence BIC Valeur Mesuré & a (%) Mesuré &
[Loukili et al., 1999] 0,2 - - 57,5 28 jours
[Bonneau et al., 2000] 0,2 2,2 20h 26 96 h
[Feylessoufi et al., 2001] 0,16 15 30h 21 60 h
[Morin et al., 2002] 0,21 1,75 45h 18 70 h

Selon He et al. [He et al., 2020], les fibres de polypropylene (PP) et les fibres alcool polyvinyliques
(PVA) ont une forte absorption d'eau pendant le processus de malaxage en raison de leurs
caractéristiques hydrophiles. Il en résulte une réduction de I'eau libre dans le mélange. Cette réduction
d’eau affecte le processus d'hydratation du béton, le rendant incapable de s'hydrater complétement. La
présence d’une quantité importante de particules anhydres et de pores pourrait impacter ainsi les
propriétés des BFUP.

Le BFUP présente généralement une période dormante plus longue en raison de la forte teneur en
superplastifiant (SP) [Habel et al., 2006]. Lietal. [Lietal., 2017] ont étudié I'effet du SP sur la cinétique
d'hydratation des mélanges de BUHP. Quatre superplastifiants de type polycarboxylate éther (PCE)
ayant des capacités de dispersion et de retardement différentes ont été utilisés. Pour examiner I'effet du
SP sur la cinétique d'hydratation, un calorimétre isotherme est utilisé pour mesurer I'évolution de la
chaleur des composites de BUHP, avec une température de consigne de 20 °C. les résultats du test sont
présentés sur la Figure 2.8.
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Figure 2.8 : Résultats des tests de calorimétrie [Li et al., 2017].

72



Les résultats indiquent que les quatre SP ont des capacités d'adsorption différentes en raison de leurs
structures chimiques différentes, et présentent donc des effets retardateurs différents sur I'nydratation. I
est clairement observé (Figure 2.8 (e)) qu'un dosage plus élevé de PCE retarde toujours plus
I'nydratation, et I'effet de retard augmente continuellement méme apres que I'addition de PCE dépasse
les dosages de saturation. Cela implique que non seulement le PCE adsorbé mais aussi le PCE restant
dans la phase aqueuse contribue a retarder I'hydratation du ciment [Zhang et Kong, 2015]. La Figure
2.8 (f) montre le flux de chaleur des mélanges contenant différentes teneurs en nano-silice. Les courbes
indiquent que le temps pour atteindre le pic diminue d'environ 20 h a 40 h avec l'augmentation de
I'addition de nano-silice de 0 a 4 %. La nano-silice peut agir comme des sites de nucléation pour la
précipitation des produits d'hydratation, accélérant ainsi les réactions d'hydratation du ciment [Quercia
et al., 2012]. Ainsi, il est possible d'ajouter une teneur appropriée de nanomatériaux pour atténuer le
retard lorsqu'un dosage élevé de PCE est utilisé. Li et al. [Li et al., 2017] ont rapporté que 3 % de nano-
silice est la teneur optimale pour fournir un effet accélérateur sur le processus d'hydratation. La FS est
I'ingrédient le plus freguemment utilisé dans les BUHP en raison de ses propriétés particulieres, qui
peuvent améliorer efficacement la rhéologie et les performances mécaniques. Récemment, Xi et al. [Xi
et al., 2022] ont mené une étude expérimentale sur I'effet de la FS sur I'hnydratation et le développement
de la résistance du BUHP. Les résultats de leur test de calorimétrie isotherme ont montré que la FS
accélere intensivement I'hydratation du ciment au jeune age. Selon les auteurs 1’état de surface de la FS,
contrélant la concentration des sites de nucléation (d'adsorption) fournis aux produits d'hydratation, est
le facteur clé influencant I'hydratation précoce plutdt que la surface spécifique. En outre, I'amélioration
de la résistance a la compression du BUHP aprés 3 jours est attribuée a la réaction pouzzolanique de la
FS et a son effet d’accélération de I'hydratation du ciment par effet de nucléation. La contribution totale
est inférieure a 20 %, et elle augmentera avec la diminution du rapport E/C. En 2012, Mounanga et al.
[Mounanga et al., 2012] ont étudié, par calorimétrie isotherme, I’influence de la substitution partielle de
la FS par du quartz concasse et celle du dosage en superplastifiant sur 1’évolution de 1’hydratation de
cing mélanges de BUHP (Figure 2.9).
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Figure 2.9 : Courbes de microcalorimétrie isotherme des différents mélanges [Mounanga et al., 2012].

En analysant les résultats, les auteurs ont constaté que chaque courbe est caractérisée par une période
dormante avec un tres faible flux de chaleur, suivie d'un pic marquant une période d‘activité chimique
intense. Cette activité chimique précoce peut étre principalement attribuée a I'nydratation du ciment
Portland, car il a été démontré qu'a 20 °C, les réactions pouzzolaniques de la FS restent faibles pendant
plusieurs jours [Loukili et al., 1999], voire nulles pour le quartz concassé [Zanni et al., 1996]. Le pic de
flux de chaleur pourrait donc étre associé a I'nydratation du CsS, la phase majeure du ciment Portland.
L'apparition de ce pic a été considérablement retardée par rapport a la cinétique d'hydratation du mortier
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de ciment Portland ordinaire, ou le pic d'hydratation se développe généralement dans les 12 premiéres
heures d'hydratation [Mounanga et al., 2011]. Les auteurs ont expliqué ce retard par le dosage élevé de
SP dans I'ERPC, qui a induit une prolongation de la période dormante. Ce ralentissement a été
particulierement élevé pour le RPC_3 et a également entrainé une diminution significative de l'intensité
du pic d'hydratation, comme le montre la Figure 2.9. Cet effet secondaire du SP sur I'nydratation du
ciment est bien connu et s'explique par l'adsorption des polyméres sur les grains de ciment, ainsi que par
les réactions possibles des ions Ca?* avec les anions des polyméres [Mollah et al., 2000], qui générent
un retard global de I'hydratation. A travers leur étude, Mounanga et al. [Mounanga et al., 2012] ont
montré que la présence de quartz concassé permet de limiter partiellement I'effet retardateur du SP sur
la cinétique d'hydratation. Cette influence positive du quartz concassé sur l'avancement des réactions
peut étre expliquée par I’effet des sites de nucléation sur le développement des hydrates. En effet, Cyr
et al. [Cyr et al., 2005] ont mis en évidence que la présence de particules trés fines pouvait activer
I'nydratation du ciment par nucléation hétérogéne. Ce processus physique est lié a la nucléation des
hydrates et provoque une accélération de I'hydratation et de la prise du ciment au jeune age.

La réaction d’hydratation entraine un dégagement de chaleur 3 fois plus important pour le BFUP que
pour le béton conventionnel, en raison de l'utilisation d'une grande quantité de ciment. Plusieurs
chercheurs ont prouvé que le LHF réduit la quantité de chaleur dégagée. Par conséquent, I'utilisation de
laitier est susceptible de prévenir la génération de fissures induites par les déformations thermiques dans
les matériaux & base de ciment. L’hydratation du laitier est un processus trés complexe, qui mérite une
attention particuliére. Contrairement au béton ordinaire, le comportement du BUHP a base de LHF n'est
pas suffisamment maitrisé. L un des inconvénients des LHF est qu'ils ralentissent I'nydratation, et donc
réduisent considérablement le gain de la résistance au jeune age, notamment pour des teneurs élevées
en laitier [Abdulkareem et al., 2018 (a)]. Son effet sur la résistance mécanique n’est donc perceptible
qu’a long terme a cause de I’hydratation initiale trés lente [Neville, 2000]. De plus, cette hydratation
n'est que trés rarement compléte. Le LHF peut produire des C-S-H supplémentaires lors de I'hydratation
tout en ralentissant le développement de la résistance lorsqu'il n'y a pas d'activateur dans la matrice [Kim
et al.,, 2016]. Cependant, la vitesse d'hydratation des mélanges contenant du laitier s'accélére
généralement aprés cing jours d'hydratation car la diffusion de Ca?* et de OH peut étre limitée a des
ages plus précoces [Yu et al., 2015].

L’hydratation semi-adiabatique de mélanges BUHP contenant trois dosages différents de LHF (30, 50
et 80 %) a été étudiée par Abdulkareem et al. [Abdulkareem et al., 2018 (a)]. Les variations de la chaleur
de réaction ainsi que le flux de chaleur de réaction mesurées pour ces mélanges sont présentées sur la
Figure 2.10. Les auteurs ont observé que la chaleur maximale de réaction et la valeur du pic de flux de
chaleur de la formule de référence (UHPCL) sont respectivement de 161 J/g de liant et de 6,43 mW/g
de liant, et que le temps nécessaire pour atteindre la chaleur maximale de réaction est de 1572 min. Cette
constatation met en évidence la grande différence entre un essai semi-adiabatique et un essai isotherme.
Pour ce dernier, le flux de chaleur est faible par rapport au premier. Mounanga et al. [Mounanga et al.,
2012] ont testé un BUHP, ayant une composition similaire (ERPC4), dans des conditions isothermes et
ont mesuré un flux de 0,52 mW/g. Ce pic de flux de chaleur apparait aprés 3324 min. Les résultats des
mesures réalisées par Abdulkareem et al. [Abdulkareem et al., 2018 (a)] montrent également que le
remplacement du ciment par du laitier conduit a une réduction de la chaleur de réaction libérée et de
I'amplitude du pic de flux de chaleur. Le laitier dégage moins de chaleur que le ciment Portland [Ballim
et Graham, 2009 ; Mounanga et al., 2011 ; Merzouki et al., 2013]. Ceci est lié & I'effet de dilution du
laitier et & sa réaction lente due a sa faible réactivité.
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Figure 2.10 : Courbes de I’hydratation semi-adiabatique des mélanges de BUHP étudiés [Abdulkareem et al., 2018 (a)].

Selon Abdulkareem et al. [Abdulkareem et al., 2018 (a)], la substitution de 30 % du ciment par du laitier
améliore la compacité, augmente la maniabilité, accélere le temps de prise et favorise I'hydratation du
ciment, ce qui augmente la résistance a la compression du BUHP au jeune age. En effet, I'effet de
dilution lié a la réduction de la teneur en ciment se combine avec l'effet de nucléation hétérogeéne lié a
la finesse des particules de LHF ; le premier rend plus d'eau disponible pour la réaction du ciment (plus
d’étalement ou moins de dosage de superplastifiant pour la méme ouvrabilité) et le second induit une
accélération de la réaction d'hydratation du ciment et améliore les propriétés mécaniques du BUHP.
L'influence de la faible teneur en LHF sur I'hydratation semble plutét faible et le profil des
caractéristiques d'hydratation de 'UHPC2 (30 % de laitier) montre un comportement proche de celui de
I'UHPCL1. Pour le remplacement du ciment par 50 % ou 80 % de LHF, I'effet de dilution est dominant,
les particules de liant sont trés dispersées et plus de temps est nécessaire pour que la réaction
d'hydratation et I'initiation de la prise se produisent. La production de Portlandite est limitée, et la
réaction du LHF est retardée.

Afin de clarifier I'effet du LHF sur ’hydratation des BUHP, le flux de chaleur et la chaleur d'hydratation
ont été suivis par calorimétrie isotherme (TAM-Air) pendant 48 heures par Yal¢inkaya et Copuro glu
[Yalginkaya et Copuro™glu, 2021]. Les résultats du test sont présentés sur la Figure 2.11.
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Figure 2.11 : Courbes de flux de chaleur (a) et de chaleur cumulée (b) des BUHP a 20 °C [Yal¢inkaya et Copuro glu, 2021].

La Figure 2.11 montre clairement que l'incorporation de laitier réduit la chaleur totale libérée ainsi que
le pic principal de la courbe de flux. Le taux initial de flux de chaleur a Iégérement augmenté au cours
des 8 premieres heures aprés avoir utilisé 30 % du LHF. Ceci peut étre attribué a une réduction de la
quantité de SP. L'hydratation précoce des liants est généralement retardée en raison d'un dosage élevé
de SP dans les BUHP. Le remplacement du ciment par 60 % de laitier provoque un effet de dilution
important et le flux de chaleur a commencé a ralentir vers 5,5 h par rapport au mélange témaoin.
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2.3. Microstructure du BUHP

Malgré le faible développement du processus d’hydratation, les BUHP sont marqués par une
microstructure ultra dense gréce a la contribution des grains de ciment et de fumée de silice non hydratés
a l'affinement de la structure poreuse (effet filler) qui se traduit a 1’échelle macroscopique par une
amélioration des performances mécaniques des bétons. L utilisation d’additions minérales, notamment
la FS, densifie la microstructure du matériau et affine sa porosité. La combinaison de cet effet et la
grande surface spécifique de cette ultrafine entraine d'importantes tensions et dépressions capillaires.
Cet effet de la FS sur la porosité a été étudié par Baroghel-Bouny et Kheirbek [Baroghel-Bouny et
Kheirbek, 2001], qui ont également enregistré une augmentation linéaire et croissante du retrait
endogene des pates de ciment en fonction de leur teneur en FS.

La durabilité d'un matériau a matrice cimentaire dépend bien évidemment de I'environnement dans
lequel il se trouve mais aussi de la qualité de sa microstructure. Ainsi, plusieurs chercheurs se sont
intéressés a la caractérisation de la microstructure du BUHP a travers différents tests utilisés dans la
littérature tels que la porosimétrie par intrusion de mercure, l'analyse des phases minérales par
diffraction des rayons X (DRX), l'analyse thermogravimétrique (ATG) et I'observation microscopique
(MEB et MET).

Le BUHP présente une trés faible porosité associée a un rapport E/L extrémement réduit. Loukili et al.
[Loukili et al., 1999] ont effectué une analyse au porosimétre a mercure sur un BFUP ayant un rapport
E/C de 0,2. Les résultats ont montré 1’absence de pores capillaires (diametre > 50 nm) au jeune age. Un
pic principal net a environ 30 nm est observé. Cela indique que la porosité du béton congu apres
seulement 24 heures est majoritairement constituée de pores formés dans les hydrates (le diamétre est
compris entre 6 et 50 nm). Ce résultat peut étre attribué au dosage plus élevé de fumée de silice dans le
mélange (25 % de la masse de ciment). En conséquence, la plus grande finesse des particules de FS
permet un remplissage efficace des vides entre les particules de ciment dans le béton frais. Au cours de
la premiere semaine, les auteurs ont observé une diminution significative du volume des pores (87 %).
Les mesures ont révélé un déplacement du pic de 30 nm vers des pores d'environ 20 nm de diametre.
Cette modification de la distribution de la taille des pores est certainement due a la réaction
pouzzolanique qui se produit entre la FS et I'nydroxyde de calcium pour former plus de gel C-S-H. Cela
a conduit a I'affinement et a la densification de la structure des pores du béton. Au-dela de 7 jours,
I'analyse au porosimétre n'a pas détecté de changement dans la structure des pores [Loukili et al., 1999].

Il a été démontré que pour le BUHP avec un rapport E/C de 0,2, les pores capillaires deviennent
discontinus lorsque seulement 26 % du ciment sont hydratés, au lieu de 54 % pour le BHP (E/C = 0,33)
[Bonneau et al., 2000]. En général, la taille des pores du BFUP est principalement concentrée entre 2 et
3 nm, le diamétre de pore le plus probable est de 2 nm, et sa porosité totale est de 2,23 % [Long, 2003].
Elle est nulle dans la plage de 3,75 nm a 100 um pour le BUHP durci entre 150 et 200 °C [Cheyrezy et
al., 1995]. Les BUHP sont donc caractérisés par une porosité totale trés faible et non connectée [Richard
et Cheyrezy, 1995]. Par exemple les BUHP traités thermiquement & 90°C sont pratiquement
imperméables et peuvent offrir une trés haute résistance a la pénétration des ions chlorure [Bonneau et
al., 1997]. Ceci peut étre associé a 1’action des additions permettant de modifier la structure poreuse de
la matrice. A titre d’exemple la porosité totale du BPR est de 4 = 1 % [Matte et Moranville, 1999]. La
porosité totale d’'un BFUP stocké dans 1’eau peut étre deux a trois fois celle d’'un BFUP traité
thermiquement [Rossi et al., 2005].

Les propriétés mécaniques du BUHP peuvent étre améliorées en manipulant I'homogénéité, la porosité
et la microstructure des particules, ce qui peut étre accompli en éliminant les agrégats grossiers et en
réduisant le rapport E/C pour diminuer la teneur en CaO-SiO. du mélange [Way et Wille, 2015]. De
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plus, I'hydratation maximale du BUHP varie de 30 a 55 % en raison de son faible rapport E/C [Cheyrezy
et al., 1995]. En outre, la présence des additions minérale peut non seulement remplir les pores plus
larges entre les particules de ciment, mais aussi réduire la fissuration due a la chaleur d'hydratation,
créant ainsi une matrice de béton plus dense [Ghafari et al., 2015].

Comme mentionné précédemment, la quantité de particules de ciment non hydratées et d’addition est
importante en raison de l'utilisation de grandes quantités de liant. En introduisant une quantité appropriée
de matériaux alternatifs dans le BUHP, la quantité de particules de ciment non hydratées peut étre
minimisée. Par conséquent, la quantité de particules de ciment et d’additions participant aux réactions
d'hydratation augmente. En fait, en augmentant la participation du ciment aux réactions d'hydratation,
les silicates de calcium (CsS et C,S) en réaction avec l'eau peuvent produire plus de produits
d'hydratation (C-S-H et CH) [Bahmani et Mostofinejad, 2022]. Ainsi, une microstructure plus dense est
produite dans les BUHP contenant des ajouts pouzzolaniques. Long et al. [Long et al., 2005] ont indiqué
qu’une interface réactive est formée entre le noyau incomplétement hydrateé et les produits d'hydratation.
Le noyau agit comme un squelette pour la matrice et améliore considérablement les propriétés de la
phase matricielle. L'observation au microscope électronique a balayage (MEB), comme le montre la
Figure 2.12, souligne que la structure de la pate durcie était trés dense en raison du trés faible rapport
E/L, de I'nydratation du ciment et de I'effet pouzzolanique de la FS et du LHF. Le principal produit
d'hydratation est un gel C-S-H homogeéne, aucune particule de Ca(OH); et d’ettringite n'a pu étre
identifiée [Wang et al., 2012]. La Figure 2.13 prouve que le BUHP présente une zone de transition
interfaciale trés compacte, sans pores visibles [Wang et al., 2012].
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Figure 2.12 : Image MEB d’'un BUHP durci [Wang et al., 2012].

En 2021, Abdulkareem et al. [Abdulkareem et al., 2021] ont étudié I'effet de l'incorporation de laitier,
en substitution partielle du ciment (30, 50 et 80 %), sur I'évolution de la microstructure du BUHP. Les
observations ont été réalisées a I'aide d'un microscope électronique a transmission (MET). La haute
résolution de cette technique de microscopie a fourni des informations précises sur les phases formées
et leurs interactions, qui dépendent : i) de la teneur en laitier, ii) de I'dge d'hydratation, et iii) de
I'activation appliquée. Les auteurs ont remarqué que l'incorporation de 30 % de laitier dans le mélange
permet d'obtenir une compacité élevée et une diminution prononcée de la porosité capillaire. Comme le
présente la Figure 2.14, la microstructure densifiée du béton & 90 jours avec une faible porosité peut
étre représentée par des points blancs sous forme de pores extra-fins, indiquant la présence d'une
structure poreuse trés fine. Compte tenu d'un rapport E/L trés faible (E/L = 0,14), le nombre de pores a
été considerablement réduit. Les particules du liant composite sont trés serrées, formant une
microstructure ultra-dense a long terme. Il a été noté que la réaction du laitier s'est poursuivie en générant
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des produits d'hydratation remplissant continuellement les grands pores a un age d'hydratation tardif
[Abdulkareem et al., 2021].
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Figure 2.13 : Image MEB de I'ITZ dans le BUHP [Wang et al., 2012].
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Figure 2.14 : Image MET d’un BUHP contenant 30 % de laitier a 90 jours, montrant les produits hydratés (C-S-H)
[Abdulkareem et al., 2021].

He et al. [He et al., 2018] ont rapporté qu'en raison de sa plus faible activité pouzzolanique par rapport
a la fumée de silice, le laitier de lithium crée des pores et des cavités d'air dans la matrice au jeune age,
ce qui affaiblit la microstructure. Cela indique que I'ajout de laitier de lithium dans le BUHP augmente
la porosité capillaire et réduit ainsi les propriétés mecaniques au jeune age (Figure 2.15). Cependant, &
un age plus avancé, la microstructure des échantillons contenant du laitier de lithium est renforcée et
aucune quantité significative de CH n'est observée. Les images MEB indiquent que le laitier de lithium
ne présente pas une activité pouzzolanique aussi forte que la fumée de silice et qu'un remplacement de
10 % de la FS par du laitier conduit a une structure plus dense, ce qui permet d'obtenir les meilleures
propriétés mécaniques. L'une des caractéristiques fondamentales du laitier de lithium est que le
processus d'hydratation est plus lent. Par conséquent, lorsque le BUHP comprend du laitier de lithium,
on peut s'attendre & ce qu'au jeune age, une microstructure moins dense se développe et que les particules
participant a la réaction d'hydratation soient réduites. Cependant, aprés un certain temps (généralement
apres 14 jours), les particules participant a la réaction d'hydratation augmentent et la microstructure du
béton devient plus dense [Bahmani et Mostofinejad, 2022].
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Figure 2.15 : Images MEB d’un BUHP contenant différents dosages du laitier (LS) a 3 jours d’hydratation [He et al., 2018].

Des travaux antérieurs ont montré que le laitier granulé de haut fourneau moulu est capable d'améliorer
les propriétés mécaniques du BUHP & long terme [Yazici et al., 2010 ; Yalginkaya et Copuroglu, 2021].
Pour mieux comprendre les effets du laitier sur les propriétés mécaniques du BUHP, sa microstructure
a été examinée par DRX. Les diagrammes DRX du BUHP indiquent que I'ajout de laitier au mélange
entraine une diminution du nombre de pics d’hydroxyde de calcium et que, pour des remplacements
élevés de laitier, presque tous ces pics disparaissent pour étre remplacés par ceux liés a C,S, CsS et
C.AF, en fonction de la présence de particules de ciment non hydratées. Dans les analyses effectuées
sur le BUHP comprenant des pourcentages élevés de remplacement du ciment par du laitier, aucune
phase ettringite n'est visible et la quantité de CsS et de C-S-H produite augmente [Bahmani et
Mostofinejad, 2022]. Ahmed et al. [Ahmed et al., 2021] ont effectué des analyses DRX sur des BUHP
contenant différents dosages en laitier (0, 15, 60 %). Les diagrammes DRX des mélanges P-S0, P-S15
et P-S60 a I'age de 28 jours sont présentés sur la Figure 2.16.
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Figure 2.16 : Diagrammes DRX des pates P-S0, P-S15 et P-S60 a 28 jours (A = alite, B = bélite, E = ettringite, P =
Portlandite) [Ahmed et al., 2021].

Les intensités du CH et des minéraux du clinker étaient généralement plus faibles pour les pates a base
de LHF que pour la pate de référence. Ceci est d0 au fait que le laitier consomme de la Portlandite
provenant de I'nydratation du ciment pour former du C-S-H. Abdulkareem et al. [Abdulkareem et al.,
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2021] ont également caracterisé la microstructure des BUHP a base de laitier. Les auteurs ont constaté
que les intensités de Portlandite sont pratiquement les mémes pour le béton de référence et celui
contenant 30 % de laitier. Avec I’augmentation du taux de remplacement du ciment par le laitier, une
diminution de ces pics a été clairement observée. L'accélération de I'hydratation du mélange en présence
de 30% de LHF induit en fait une accélération de la production de Portlandite qui est contrebalancée par
sa consommation rapide par la fumée de silice. Pour des teneurs élevées en laitier, la quantité de
Portlandite produite diminue, et sa consommation par la réaction pouzzolanique de la fumée de silice
augmente, résultant en de trés faibles quantités de Portlandite méme aprés 3 jours d'hydratation
[Abdulkareem et al., 2018 (b)]. Abdulkareem et al. [Abdulkareem et al., 2021] ont indiqué que les
intensités de C-S-H sont plus élevées dans le mélange de référence et diminuent progressivement lorsque
la teneur en LHF augmente. Les pics de C-S-H sont particuliérement faibles pour le béton contenant 80
% de laitier.

Il est intéressant de noter qu'une étude complete des propriétés microstructurales du BUHP est
essentielle pour mieux contréler ses propriétés a court et long termes. Plusieurs chercheurs ont utilisé
I'analyse thermogravimétrique (ATG) pour étudier la microstructure des BUHP contenant du sable de
quartz et divers matériaux cimentaires en remplacement partiel du ciment, notamment la fumée de silice
et le laitier granulé de haut fourneau [Abdulkareem et al., 2018 (b) ; Ahmed et al., 2021 ; Yal¢inkaya et
Copuro™glu, 2021]. En outre, les analyses microstructurales sont nécessaires pour définir les
pourcentages optimaux des différents substituts du ciment, déterminer le meilleur type de pouzzolane,
le sable approprié dans le BUHP, et la méthode de durcissement adéquate pour obtenir les meilleures
qualités de produit. Dans 1’étude menée par Yalginkaya et Copuro™glu [Yalcinkaya et Copuroglu,
2021], une analyse thermogravimétrique (ATG) a été réalisée pour cerner I'effet de I’incorporation de
laitier sur les produits d'hydratation. Les courbes de thermogravimétrie/thermogravimétrie dérivée (TG-
DTG) des BUHP durcis pendant 90 jours sont présentées sur la Figure 2.17.
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Figure 2.17 : Courbes d’ATG des mélanges de BUHP durcis pendant 90 jours [Yal¢inkaya et Copuro glu, 2021].

Le premier pic détecté en dessous de 200 °C est principalement di a la déshydratation de plusieurs
hydrates tels que C-S-H, ettringite, monosulfoaluminate, gypse et monocarbonate, ce qui indique que la
quantité de gypse n’ayant pas réagi diminue avec la diminution de I'ettringite. Le deuxiéme pic principal
indiquant la décomposition de Ca(OH)- a été observé a 471 °C, 468 °C, et 463 °C pour les mélanges
Ref. (béton de référence), FS30 (béton a base de 30 % de laitier), et FS60 (béton contenant 60 % de
laitier), respectivement. L'intensité du pic a été affaiblie par l'augmentation du taux de substitution du
ciment par du laitier. Les courbes DTG impliquent que le Ca(OH). a été consommé par la réaction
pouzzolanique du LHF. Les teneurs en Ca(OH), de Ref., FS30 et FS60 sont respectivement de 2,1 %,
1,2 % et 0,5 %. La quantité de Portlandite diminue avec l'augmentation de la teneur en laitier, ce qui est
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en accord avec les résultats d’une étude précédente [Liu et Guo, 2019]. A 572 °C, un petit pic
endothermique a été enregistré. A partir de cette température, une large bande de la courbe DTG a
commencé a se former, avec un pic a 700 °C. Ce pic large peut étre attribué a la décarbonatation de la
calcite (CaCO:s). Le pic exothermique a 860-875 °C indique une transformation de phase en wollastonite
(CaSiOs) [Yalcinkaya et Copuroglu, 2021].

2.4. Déformations endogenes du BUHP au jeune age

Le retrait du béton est défini comme une déformation tridimensionnelle qui se traduit par une
diminution du volume. En général, cette déformation est exprimée sous la forme d’une déformation
linéaire, car 1'une des dimensions est habituellement beaucoup plus grande que les deux autres et les
effets du retrait sont plus importants dans la plus grande dimension [Aitcin et al, 1998].

Le retrait est un phénoméne qui se produit des la mise en place du béton, pendant sa prise et son
durcissement et qui se développe dans le temps. Il est d0 & des phénomenes chimiques et physiques en
I'absence de toute sollicitation mécanique sur le matériau. Lorsque le matériau a base de ciment est
conserveé dans des conditions endogénes (échantillon protégé de tout séchage), il subit des variations de
volume uniquement liées a la réaction d'hydratation. Celles-ci sont principalement de deux natures, I'une
est d'origine chimique et l'autre est purement physique.

Toute matrice cimentaire qui n'est pas durcie a l'eau développe un certain retrait endogene. Cette
caractéristique est une conséguence directe de la contraction chimique développée lors de I'hydratation
du ciment Portland. Dés le début de la prise, la contraction de Le Chatelier évolue vers une autre
déformation appelée retrait d'auto-dessiccation. Ce retrait est d0 a l'apparition de tensions capillaires
liées a un séchage interne de la pate résultant de la poursuite de I'hydratation. Le retrait apparent d'auto-
dessiccation est beaucoup plus faible que la contraction de Le Chatelier, comme le montre la Figure
2.18. Par conséquent, la contraction de Le Chatelier et l'auto-dessiccation sont les deux mécanismes
moteurs du retrait endogene.
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Figure 2.18 : Différence entre le retrait chimique et le retrait endogeéne d’une pdte de ciment [Bouasker, 2007].

Il est bien connu que le BUHP est caractérisé par un rapport E/L trés faible et une proportion de ciment
tres élevée, plus de trois fois supérieure a celle du béton ordinaire [Eide et Hisda, 2012], ce qui conduit
a un développement rapide de la résistance mécanique. Le faible rapport E/L, combiné a I'optimisation
du squelette granulaire [De Larrard et Sedran, 1994], permet d'obtenir une matrice trés dense, bénéfique
pour résister aux charges de compression et a la pénétration d'agents agressifs. Cependant, en raison du
faible rapport eau/liant du BUHP, du volume important de liant et de I'ajout de superplastifiant, une
importante déformation endogene de retrait peut étre développée [Caixia et al., 2018]. Le retrait du
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béton provoque des fissures qui peuvent entrainer une détérioration significative des propriétés
mécaniques et de la durabilité des matériaux a base de ciment. Il est donc trés important d'étudier
systématiquement les propriétés de retrait des BUHP et leurs mécanismes connexes.

Dans cette section, nous allons passer en revue la littérature qui a été consacrée a la mesure du retrait
chimique et endogéne des BUHP.

2.4.1.Retrait chimique

Henri Le Chatelier est le premier qui a mis en évidence la fameuse contraction qui porte désormais son
nom. Le retrait chimique est la réduction du volume absolu du matériau, il se déroule avant la prise et il
se poursuit tant que I’hydratation du ciment progresse tout en consommant 1’eau disponible et en
consolidant le réseau poreux. Pendant la réaction d'hydratation du ciment, le volume des hydrates formés
est inférieur a la somme des volumes de ciment anhydre et d'eau consommeée. Ce processus représente
une contraction du volume de 1’ordre de 8 a 10 % en fonction de la proportion des différents hydrates
qui peuvent étre produits. La contraction chimique est le mécanisme moteur a I’origine de la déformation
endogéne (Figure 2.19).
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Figure 2.19 : Représentation schématique du retrait endogéne et chimique de la pate de ciment (inspiré de [Gowripalan,
2020]).

Le retrait chimique est a l'origine de la fissuration au jeune age, un probléme courant pour les bétons a
faible rapport E/C. Cependant, pour éviter le développement de fissures initié par le retrait endogéne,
une mesure précise du retrait chimique est nécessaire. Selon la littérature, le nombre d'études sur le
retrait chimique du BUHP est trés limité. Li et al. [Li et al., 2017] ont évalué le retrait chimique des
BUHP avec différents types et dosages de superplastifiant (SP). Les résultats montrent que les retraits
au jeune age des BUHP, y compris les retraits chimiques et endogénes, sont particulierement élevés en
raison du faible rapport E/L et de la grande quantité de fines. Ces déformations précoces a 1’origine des
fissures sont des problemes majeurs pour les bétons structurels, notamment pour leur durabilité a long
terme, qui résultent principalement de la perte d'humidité et de l'auto-dessiccation. La Figure 2.20 (a)
montre les résultats du retrait chimique des pates avec différents types de SP, tandis que la Figure 2.20
(b) montre les courbes de retrait chimique des pates incorporant différents dosages de SP3 (SP utilisé
pour obtenir une tres grande fluidité et une longue stabilité rhéologique, méme avec un faible rapport
eau/ciment). Les auteurs ont constaté que les différents types de SP affectent principalement les mesures
du retrait chimique avant 24 h. Par la suite, elles sont presque identiques. En incorporant un dosage plus
élevé de SP, la pate développe un retrait chimique plus lent avant 24 heures.
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Figure 2.20 : Retrait chimique des pates [Li et al., 2017].

En 2019, Zenati et al. [Zenati et al., 2019] ont étudié l'influence du laitier sur le retrait chimique du
BUHP a un age tres précoce (avant 72 h). La mesure de la contraction chimique est effectuée par pesée
hydrostatique environ dix minutes aprés le malaxage. Leurs résultats expérimentaux, illustrés sur la
Figure 2.21, ont montré que le retrait chimique du mélange de référence est plus prononcé car il contient
des quantités importantes de minéraux de clinker. Cependant, les BUHP a base de LHF présentent un
retrait plus faible. Ce retrait est d'autant plus faible que la teneur en laitier est élevée.
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Figure 2.21 : Evolution du retrait chimique de différents BUHP [Zenati et al., 2019].

Dans I'étude de Li et al. [Li et al., 2021], I'effet de différentes finesses de laitier sur I'évolution du retrait
chimique des mélanges de laitier-cendre volante activées au carbonate de sodium a été exploré. Le
dispositif de mesure du retrait chimique est équipé d'une pipette graduée remplie d'eau. Le systéme est
placé dans une chambre (20 = 1 °C) pendant 28 jours. Les laitiers sont marqués comme étant slag | (D50
= 8,1 um), slag 1l (D50 = 4,3 um) et slag 111 (D50 = 3,1 um). Les résultats de I'essai sont présentés sur
la Figure 2.22. Il est bien connu que le retrait chimique est directement lié a I’hydratation et donc aux
hydrates formés. Comme indiqué sur la Figure 2.22, le retrait chimique durant les 7 premiers jours a
augmenté dans l'ordre : slag | < slag Il < slag Ill, et les trois types de laitier ont un retrait chimique
légerement différent sur 28 jours. Les auteurs soulignent que la diminution du D50 du laitier et
l'augmentation du dosage de l'activateur pourraient accélérer I'hydratation des pates composites, en
particulier au jeune age.

Une série d'expériences a été menée par Sun et al. [Sun et al., 2022] pour déterminer I'influence du
rapport E/L (0,15, 0,17 et 0,19) et de la teneur en fumée de silice (10, 15 et 20 %) sur le retrait chimique
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des BUHP. Une fiole Erlenmeyer de 500 ml avec une pipette graduée (pour saisir les changements de
volume de I'échantillon) a été utilisée. Environ 50 g de BUHP frais sont placés dans I'erlenmeyer et de
I'nuile de paraffine est soigneusement ajoutée pour sceller I'échantillon. Les résultats sont présentés sur
la Figure 2.23. Le retrait chimique est le résultat d'une réaction chimique ; il est donc étroitement lié au
degré de réaction. Les auteurs ont montré que l'augmentation du rapport E/L entraine une augmentation
du retrait chimique et du degré d'hydratation, en raison d'une teneur en eau plus élevée pour la réaction
chimique. Une substitution plus importante de la fumée de silice diminue le développement du retrait
chimique et du degré de réaction. Ceci démontre I'effet retardateur de la fumée de silice sur la réaction
chimique.
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Figure 2.22 : Retrait chimique des pates étudiées [Li et al., 2021].
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Figure 2.23 : Effet de la fumée de silice (a gauche) et du E/L (a droite) sur le retrait chimique, enregistré a partir de 3 h
apres l'ajout d'eau [Sun et al., 2022].
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2.4.2.Retrait endogene

Le retrait endogéne est défini comme la réduction de volume externe (apparent) des matériaux
cimentaires sans échange d'’humidité avec I'environnement [Yoo et al., 2013]. Il est le résultat des
réactions chimiques internes des composants du béton et de la diminution de I’eau dans 1’espace poreux.
Cette consommation d’eau entraine un départ d’eau qui se traduit par une baisse de I’humidité relative
interne de la matrice cimentaire. Ce processus provoque une déformation appelée retrait d’auto-
dessiccation.

Le processus d'hydratation provoque une réduction de volume apres la prise, créant des vides dans la
pate de ciment hydratée (pores capillaires), ce qui entraine une diminution de la teneur en eau interne.
Cette déformation se produit principalement dans les mélanges confectionnés avec un faible rapport E/C
et une forte teneur en fines. L’auto-dessiccation, par consommation d'eau capillaire dans le processus
d'hydratation, conduit a un transfert de volume gazeux et 1’apparition de ménisques d’eau. Ainsi, la
pression de vapeur d’eau en équilibre avec la pate de ciment diminue. Plus I’hydratation progresse, plus
il y a des vides qui se forment et plus la pression d’eau en équilibre diminue [Cherkaoui, 2010]. Ce
phénomene conduit a une variation de volume d’autant plus importante que le diamétre des pores est
faible. Ceci explique le fait que les BUHP a microstructure plus fine ont un retrait endogéne plus
important que les BO (diamétres de pores plus grands).

Deux mécanismes principaux permettent d'expliquer la variation de volume provoquée par l'auto-
dessiccation, dont le mécanisme chimique par la contraction de Le Chatelier et le mécanisme physique
par la variation de la dépression capillaire. Ce dernier traduit 1’auto-dessiccation au sein de la porosité
capillaire par la formation de ménisques a I’interface des phases liquide/vapeur d’eau, au niveau
desquels des forces de tension trés importantes s'exercent sur les parois des capillaires (mise en
compression du squelette solide qui provoque un retrait), conduisant a une réduction du volume apparent
de la pate de ciment hydratée par diminution de 'humidité relative au cceur des pores capillaires. Ce
mécanisme explique bien la variation du volume pour une humidité relative supérieure a 80 %, car la
réaction d'hydratation se produit généralement dans des conditions d'humidité relative qui dépasse 75
%, ce phénomene est la cause principale de 1’auto-dessiccation [Holt, 2001].

L’effet de la tension capillaire sur les parois des pores fait appel a deux lois, celle de Laplace et celle de
Kelvin, qui décrivent I’équilibre du ménisque sous différentes pressions de part et d’autre, et I’équilibre
hygrométrique entre le liquide et la vapeur d’eau. La combinaison de ces deux lois montre que la
dépression capillaire est fonction de la taille des pores et de I’humidité relative interne. La diminution
de ’humidité relative conduit & une augmentation de la succion capillaire. L’évolution rapide du retrait
endogéne est directement liée au développement de la microstructure au jeune age, ce qui modifie le
réseau poreux et entraine la réduction du rayon moyen des pores et, par conséquent, I’augmentation de
la dépression capillaire.

Quelques recherches ont été menées pour étudier le comportement du BUHP vis-a-vis du retrait
endogeéne [Shenetal., 2018 ; Caixia et al., 2018]. En raison de la teneur élevée en matériaux cimentaires,
du tres faible rapport E/L, de I’absence des granulats grossiers et de la présence de divers additifs dans
le mélange, le BUHP présente un retrait endogéne important [Qasim, 2018]. Le retrait endogene ne se
produit pas couramment dans le béton & résistance normale mais se développe dans le béton a haute et
ultra-haute résistance [Acker, 2004]. Pour un béton ordinaire, le retrait endogéene est généralement
inférieur a 100 um/m a 1 mois d'age, ce qui est bien inférieur au retrait de séchage [Davis, 1940].
Cependant, le retrait endogéne augmente rapidement dans les composites a faible rapport E/L, et est
finalement considéré comme la composante dominante du retrait total [Cheung et Leung, 2011]. La
déformation due au retrait endogéne du BFUP est nettement plus élevée que celle du béton ordinaire.
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Une valeur significative de retrait endogéne de 700 um/m pour un béton avec un rapport E/C de 0,17 a
été documentée [Tazawa et Miyazawa, 1993]. Par conséquent, pour les BUHP formulés avec un trés
faible rapport E/C et une grande quantité de fumée de silice, le retrait total est certainement attribué au
retrait endogéne [Zhang et al., 2003].

Gowripalan [Gowripalan, 2020] a également rapporté que dans le BUHP durci, la composante
dominante est le retrait endogéne en raison de la grande quantité de liant et du faible rapport E/L. Il n'y
a pratiguement pas d'eau présente dans le BUHP pour induire un retrait par séchage. En outre, la matrice
trés dense et peu perméable ne permet pas a I'eau des pores de remonter a la surface et de s'‘évaporer. Ce
phénomene ne peut pas étre attribué uniquement au grand volume de pate, mais il s'agit plutot de I'effet
combiné du volume de péate et de la réduction du rapport E/L. Une diminution du volume de la péate par
I'introduction de granulats diminuera fondamentalement le retrait endogene. Bastien Masse [Bastien
Masse, 2010] a évalué le retrait du béton ordinaire et du BFUP pendant les premiers mois aprés leur
fabrication. L'acquisition des données commence dés le démoulage des cylindres, c'est-a-dire 24 heures
apres le contact eau-ciment. Les courbes de retrait sont présentées sur la Figure 2.24, chaque graphique
indiquant le retrait total, le retrait endogéne et le retrait de séchage pour chaque type de béton.
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Figure 2.24 : Résultats des tests de retrait [Bastien Masse, 2010].

Un dispositif de mesure linéique horizontal a été utilisé par Mounanga et al. [Mounanga el al., 2012]
pour suivre les déformations de certains échantillons de BUHP dés le plus jeune age a 20 °C. Les
résultats de leurs travaux sont montrés sur la Figure 2.25. Le retrait endogéne mesuré est une
combinaison du retrait chimique et de I’auto-dessiccation. Les auteurs ont expliqué I’écart entre les
courbes de retrait endogene des différents mélanges (ERPC) par la variation de la teneur en SP et par la
substitution partielle de la fumeée silice par le quartz concasseé.

Le retard d'hydratation induit par le SP a entrainé un retard de prise et une extension de la phase de
déformation dominée par le retrait chimique. Le développement du retrait chimique est particuliérement
élevé au cours des premiéres heures. Le RPC_3 (SP = 1,8 %) présente des valeurs de retrait endogéne
plus élevées que I'ERPC_2 (SP = 1,0 %), dont le retrait endogéne est supérieur a celui de 'ERPC_1 (SP
= 0,5 %). La substitution partielle de la FS par du quartz concassé induit une diminution du retrait
endogéne de ERPC_4 par rapport a celui de RPC_3. Cet effet positif du quartz concassé peut étre lié a
son effet d'accélération sur la vitesse d'hydratation du ciment, et I’atténuation de I'effet retardateur du
SP (sur le temps de prise de I’ERPC) [Mounanga el al., 2012].
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Figure 2.25 : Retrait endogéne linéique au jeune age du BUHP [Mounanga et al., 2012].

Loukili et al. [Loukili et al., 1999] ont étudié les déformations endogeénes linéiques d’un BPR fibré de
rapport E/C de 0,2 environ 24 heures apres la fin du malaxage. La mesure se fait verticalement a 1’aide
de trois capteurs LVDT. Un thermocouple a été coulé dans les éprouvettes de retrait (éprouvettes
cylindriques 90 x 600 mm2) pour contrbler la température du béton dés le début de I’essai. La
déformation et la température ont été enregistrées toutes les 10 min pendant les 48 premiéres heures et
toutes les heures par la suite. Les auteurs ont rapporté que le retrait endogéne a 1 jour représente 45 %
de la déformation totale mesurée a 160 jours et 95 % de celle enregistrée a 10 jours. Ceci confirme bien
que le retrait endogeéne qui se développe pendant le premier jour d’hydratation représente une part trés
importante des déformations endogénes a long terme du matériau. Une valeur maximale de retrait proche
de 500 um/m a été rapportée. La déformation enregistrée entre 10 et 160 jours est d'environ 20 um/m.

Dans le travail de recherche de Caixia et al. [Caixia et al., 2018], les parametres influencant le retrait
endogene du BFUP, qui comprennent le rapport E/L et le volume des fibres d'acier, ont été examinés.
Un dispositif de mesure linéique verticale a été utilisé pour suivre 1’’évolution de retrait endogéne de 1
jour a 60 jours aprés la fabrication. Les résultats de 1’étude sont exposés sur la Figure 2.26.
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Figure 2.26 : Effet du rapport E/L (a gauche) et effet du volume des fibres (a droite) sur le retrait endogene du BUHP
[Caixia et al., 2018].

Pour l'influence du rapport E/L, les courbes montrent que la déformation endogene présente une
augmentation rapide au début de la période et tend vers une croissance stable a la fin de la période. Les
valeurs de retrait endogéne des BFUP a 7 jours sont de 78,7 % (E/L = 0,16), 59,7 % (E/L = 0,20) et 60,2
% (E/L = 0,24). La raison de cette croissance rapide est que l'auto-dessiccation interne est gouverné par
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le taux de réaction d'hydratation de la matrice cimentaire ; la réaction d’hydratation précoce entraine la
consommation rapide de I'eau libre interne et I'effet d'auto-dessiccation se développe rapidement. Avec
le temps, la vitesse de la réaction d'hydratation diminue et tend a se stabiliser, I'effet d'auto-dessiccation
diminue également et tend a se stabiliser. En méme temps, les auteurs ont constaté que la valeur du
retrait endogéne du BUHP augmentait clairement avec la réduction du rapport eau-liant. Le retrait
endogene a 60 jours a augmenté de 14,4 % et 25,4 % lorsque le rapport eau-liant est passé de 0,24 a 0,20
et 0,16, respectivement. Les résultats montrent qu'en augmentant le dosage des fibres d'acier, le retrait
de la matrice de ciment a été légérement réduit a long terme.

Certaines études ont examiné I'effet de la fumée de silice sur les propriétés de retrait endogéne du BUHP.
Dans I’é¢tude menée par Shen et al. [Shen et al., 2018], I’effet des paramétres du mélange, y compris la
teneur en FS, sur le comportement de retrait endogéne du BUHP durci en autoclave ont été étudiés. Les
mesures ont été effectuées sur des échantillons prismatiques (4 x 4 x 16 cm®) a ’aide d’un comparateur.
La premiére valeur de retrait endogéne a été mesurée immeédiatement aprés le démoulage, a 24 heures,
et la seconde a été mesurée a 3 jours apres le refroidissement a 20 °C. Les mesures ont été poursuivies
jusqu'au 60 jours a 20 °C. Tous les échantillons ont été scellés par plusieurs couches de polyéthyléne
basse densité (PEBD) et une couche de polypropylene. Les effets de la FS sur le développement du
retrait endogene du BUHP pendant 60 jours sont illustrés sur la Figure 2.27. Les résultats des tests
indiquent que le retrait endogene a tendance a augmenter avec l'augmentation de la quantité de FS.
Comme la FS est une addition minérale fine a haute activité et a surface spécifique trés élevée, les
particules fines peuvent remplir les espaces entre les grains de ciment, et leurs produits d'hydratation
peuvent également remplir les pores et affiner la distribution de la taille des pores dans la matrice
cimentaire [Zhang et Gjarv, 1991], ce qui entraine l'augmentation des petits pores allant de 5 a 50 nm.
L'incorporation de FS augmente le volume des pores de 5 & 50 nm, ce qui est considéré comme I'un des
principaux facteurs affectant le retrait endogéne pour lequel la dépression capillaire se produit
facilement et I'auto-dessiccation se développe rapidement [Li et al., 2010]. De plus, l'inclusion de FS
entraine une réduction significative de I'humidité relative interne (HR) dans le BUHP [Jensen et Hansen,
1996]. Par conséquent, pour les BUHP incorporant un dosage important de FS, une auto-dessiccation
importante et une faible HR interne seront observées, entrainant un retrait endogéne conséquent. Bien
que la FS affine efficacement la structure des pores et stimule I'nydratation du BUHP, cette ultrafine
affecte significativement le retrait endogéne. Son effet semble étre plus important sur la déformation
que la réduction de la quantité de ciment. Il faut noter que les particules ultrafines de FS peuvent
facilement s'agglomérer, provoquant des bulles d'air, et altérant ainsi les propriétés du BUHP.

1000
—&—10%
——20%
800 ——30%
3 by
hd hd

600

400

200

Autogenous shrinkage (10°6)

0 10 20 30 40 50 60 70
Time (d)

Figure 2.27 : Effet de la teneur en fumée de silice sur le développement du retrait endogene du BUHP [Shen et al., 2018].
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Par ailleurs, de nombreux auteurs affirment que le laitier de haut fourneau réduit I'empreinte carbone du
béton et améliore ses propriétés a long terme. Cependant, les chercheurs ont également des opinions
différentes quant a son influence sur le comportement du béton vis-a-vis du retrait endogéne. Il a été
prouvé que l'ajout de LHF augmente le retrait du béton ordinaire car les laitiers augmentent l'auto-
dessiccation en consommant la Portlandite dans les petits pores capillaires [Darquennes et al., 2011 ;
Liu et Hansen, 2016]. Cependant, des effets différents de différents types de laitier sur le retrait des
BFUP ont été observés dans certaines études de la littérature. Li et al. [Li et al., 2020] ont constaté que
le retrait total du BUHP incorporant du laitier est inférieur a celui du BUHP de référence. Lorsque la
quantité de laitier augmente, I'nydratation des matériaux cimentaires diminue au jeune age, la
consommation d'eau est réduite, et par conséquent, I'auto-dessiccation du BUHP devient plus faible.
Yang et al. [Yang et al., 2019 (b)] ont signalé que lorsque le taux de remplacement du ciment par du
laitier augmente, I'hydratation peut étre ralentie et I'effet de dilution du ciment peut améliorer la stabilité
du volume du BUHP. En d'autres termes, un volume élevé de laitier peut réduire le retrait endogene du
BUHP. Liu et al. [Liu et al., 2018] ont mené un programme expérimental complet pour étudier I'impact
du remplacement du ciment par du ciment au laitier (0 %, 25 %, 50 % et 65 % en masse du ciment
Portland) sur les propriétés du BUHP, y compris le retrait endogéene. Les auteurs ont insisté sur le fait
que la réaction pouzzolanique secondaire du laitier augmente la consommation d'hydroxyde de calcium,
ce qui augmente la consommation d'eau. La consommation d'eau plus élevée entraine une auto-
dessiccation plus importante. Ils ont conclu que la réaction pouzzolanique secondaire du laitier
augmente le retrait endogene en raison de la structure poreuse affinée et de I'épuisement accru de I'eau.

L'étude de Yalginkaya et Yazici [Yalginkaya et Yazici, 2017] s'est concentrée sur le retrait au jeune age
des BUHP avec des ajouts minéraux a haut volume (50 % de LHF). Un systéme de tubes ondulés sans
contact équipé d'un capteur laser a été utilisé pour mesurer le retrait endogéne avant la prise. La
déformation endogéne des échantillons scellés a été mesurée a 20 °C, 30 °C et 40 °C. La surface
supérieure du mélange frais a été recouverte d'une couche de plastique étanche pour éviter le séchage
pendant les essais. Les résultats du retrait endogene des mélanges de BUHP sont présentés sur la Figure
2.28.
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Figure 2.28 : Retrait endogene de mélanges (a) BUHP de référence et (b) BUHP a base de 50 % de LHF a différentes
températures [Yal¢inkaya et Yazict, 2017].

Il est clairement observé que la majeure partie du retrait endogéne s'est produite au cours des premiéres
heures aprés le début de prise. Les mélanges de BUHP a base de ciment (UHPC-C) ont démontré un
retrait endogene d'environ 450 um/m a 20 °C. Cette valeur a augmenté de 33 % et 72 % pour 30 °C et
40 °C, respectivement. Le mélange de BUHP a base de laitier (UHPC-BFS) a présenté un retrait
endogéne de 1045 um/m a 20 °C. Le retrait endogéne a augmenté de 14 % et 21 % pour 30 °C et 40 °C,
respectivement. De plus, le remplacement du ciment par du laitier a provoqué une forte augmentation
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du retrait au cours des premieres heures. Cette augmentation a été déclenchée en raison d'une
température ambiante plus élevée, entrainant un retrait chimique plus important. L'ajout d'un volume
¢élevé de LHF augmente généralement 1’affinement des pores et des pores plus petits provoquent plus de
déformation de retrait [Lee et al., 2006].

Dans une étude de Tazawa et Miyazawa [Tazawa et Miyazawa, 1997], il a été démontré que le retrait
endogéne du ciment au laitier de haut fourneau est plus important que celui du ciment Portland ordinaire.
Des laitiers de haut fourneau de différentes finesses Blaine sont utilisés. Les auteurs ont souligné que le
retrait endogene augmente lorsque des laitiers de haut fourneau a haute finesse sont utilisés. L'effet de
la finesse du laitier sur le retrait endogéne provient de sa réactivité élevée. Pyo et Kim [Pyo et Kim,
2017] ont étudié le retrait endogéne de divers mélanges de BUHP avec des fibres d'acier sur des
éprouvettes prismatiques scellées (4 x 4 x 16 cm?®). La premiere mesure a été effectuée environ 24 heures
apres le contact initial entre I'eau et les grains de ciment. Dans leur étude, deux finesses différentes de
LHF ont été utilisées : i) un laitier granulé de taille normale (LHF classique), dont la granulométrie est
similaire a celle du ciment ; et ii) un laitier de taille plus fine, produit a partir de LHF classiques a l'aide
d'un processus de broyage. Les résultats de 1’essai sont présentés sur la Figure 2.29. Certains chercheurs
ont insisté sur le fait que le retrait endogene est plus prononcé dans le mélange contenant de la FS en
raison de la structure plus fine des pores [Shen et al., 2018]. Dans I'étude expérimentale menée par
Ghafari et al. [Ghafari et al., 2016], la FS a été remplacée par d'autres additions, tels que les cendres
volantes (CV) ou les LHF, afin de réduire le retrait endogéne. Cependant, les résultats de I'étude de Pyo
et Kim [Pyo et Kim, 2017] ont montré que le remplacement partiel de la fumée de silice par du laitier
fin n'a pas permis de réduire le retrait endogene total, comme le montre la Figure 2.29 pour les séries
SB-I (25 % de fumée de silice) et FB-1 (12,5 % de fumée de silice et 12,5 % de laitier fin). Les auteurs
ont conclu que le retrait endogene total de tous les mélanges est similaire, bien que le processus de
développement du retrait varie au trés jeune age de cure pour chaque mélange. Le mélange a base de
laitier classique (SB-N) présente un retrait Iégérement plus élevé que le FB-I.
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Figure 2.29 : Retrait endogene des mélanges BFUP [Pyo et Kim, 2017].

2.5. Conclusion

Dans ce deuxiéme chapitre de la partie bibliographique, nous nous sommes intéresses au processus
d'hydratation, au développement de la microstructure et aux déformations endogeénes au jeune age des
BUHP. Un bref rappel sur les réactions d'hydratation et les mécanismes a I'origine du retrait endogene
a été fait dans cette partie. L'effet de la fumée de silice et du laitier de haut fourneau sur la cinétique
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d'hydratation, I'évolution du réseau poreux (microstructure) ainsi que la variation du retrait chimique et
du retrait endogéne a également été discuté.

D'apres la revue de la littérature, nous avons remarqué que la plupart des travaux réalisés sur le retrait
endogene des BUHP utilisent des méthodes de mesure linéique et I'acquisition des données commence
généralement 24 heures apreés la fabrication, alors qu'il est bien connu que le retrait endogene qui se
développe pendant le premier jour d'hydratation représente une part trés importante des déformations
endogenes a long terme du matériau. 1l est donc important de se concentrer sur les tout premiers jours,
voire les premieres heures d'hydratation, afin de mieux comprendre les effets encore mal connus du
laitier et de sa finesse sur les déformations endogenes des BUHP.

La synthese bibliographique sur le comportement a court et long terme des BUHP a base de laitier étant
réalisée, nous allons & présent évoquer les méthodes expérimentales permettant de caractériser ce
comportement. Cela fera I'objet du chapitre suivant dédié a la présentation des différents matériaux
utilisés, des formulations a tester et des dispositifs de mesure.
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DEUXIEME PARTIE : PROGRAMME EXPERIMENTAL

La deuxiéme partie de cette recherche est dédiée a I’étude expérimentale du comportement des BUHP,
a létat frais et durci, fabriqués avec des liants, en combinant du ciment Portland, du laitier de haut
fourneau, du quartz broyé et de la fumée de silice. Elle comporte quatre chapitres. Le premier est
consacré a la présentation des matériaux utilisés (le ciment Portland (CP), le sable de quartz (SQ), la
fumée de silice (FS), le quartz concassé (QC), le laitier de haut fourneau (LHF) et le superplastifiant
(SP)), notamment, le choix de ces matériaux et leurs propriétés physico-chimiques ainsi que les
différentes formulations étudiées. Ensuite une description détaillée des différents dispositifs et
protocoles expérimentaux adoptés est présentée. Le deuxiéme chapitre de cette partie est destiné a la
présentation et l'analyse des résultats expérimentaux qui concernent principalement 'influence du
laitier (dosage et finesse) sur les propriétés au jeune age du BUHP ; [’étalement au mini-cOne, les
courbes de dégagement de chaleur de réaction déterminées par micro-calorimétrie isotherme, le temps
de prise, et enfin la variation du retrait chimique et endogéne. Dans le troisieme chapitre, les résultats
des performances mécaniques sont présentés et discutés. Pour bien comprendre [’effet combiné du
dosage et finesse du laitier sur les propriétés a [’état durci, un suivi de I’hydratation par la méthode
semi-adiabatique a été réalisé sur les différents mélanges étudiés. En parallele, les résultats des
analyses thermogravimétriques seront fournis. La derniére partie de ce chapitre est consacrée a
[’analyse environnementale (empreinte carbone) et économique des BUHP. Les propriétés de la
microstructure et de durabilité des BUHP sont présentées dans le dernier chapitre de ce manuscrit.
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Chapitre 3 : Matériaux et procédures expérimentales

Le présent chapitre est consacré a [’évolution du comportement des BUHP a base de LHF. Dans ce
chapitre, nous présentons les matériaux utilisés et les différentes méthodes de caractérisation utilisées
dans le cadre de ce travail.

3.1. Introduction

Obtenir la composition adéquate du mélange BUHP s’avére un facteur primordial pour répondre aux
différentes exigences (techniques, économiques, écologiques, etc.). La production de ce composite
consiste non seulement a déterminer les proportions relatives des composants caractérisés par différentes
tailles de grains, mais aussi a les choisir de maniére appropriée en termes de propriétés physiques et
chimiques afin de bien contréler la qualité du mélange. Ainsi la sélection judicieuse des matiéres
premiéres est trés importante pour atteindre les performances visées.

La mesure des déformations endogénes des BUHP au jeune 4ge demeure un sujet complexe, compte
tenu de 1’évolution physico-chimique et thermique de la matrice cimentaire en cours d’hydratation.
Actuellement, il n’existe pas de méthodes normalisées de mesure des déformations endogeénes au tres
jeune age. Les BUHP sont trés sensibles a la fissuration précoce. Ils sont sujets, dés les premiéres heures
qui suivent leur fabrication, en 1’absence de chargement, a d’importantes variations de volume. Une
grande partie des déformations endogénes se développe alors pendant les premieres heures
d’hydratation. En effet, au terme des premiéres 24 h, la déformation endogéne libre des péates de ciment
Portland peut atteindre plus de 40 % [Baroghel-Bouny et Kheirbek, 2001], voire, pour certains bétons a
hautes performances, plus de 80 % de la déformation mesurée aprés un an, sur des éprouvettes protégées
du séchage [Lee et al., 2003]. 1l est donc d’une grande importance de se focaliser sur les premiers jours,
voire les premieres heures de I’hydratation afin de mieux appréhender les mécanismes a 1’origine de ces
déformations.

Dans ce chapitre, nous présentons les matériaux utilisés, les différentes formulations étudiées, la
méthode de préparation des échantillons et les différents essais permettant d’étudier le comportement a
court et long termes des BUHP a base de LHF. Les modifications apportées aux dispositifs de mesure
des déformations endogénes et des indicateurs de durabilité sont également présentées. Afin de bien
comprendre le comportement des BUHP a base de laitier, une campagne préliminaire sur des pates de
ciment et de laitier a été menée. Le programme expérimental est détaillé sur la Figure 3.1.
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Les matériaux utilisés
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Figure 3.1 : Programme expérimental de I’étude.
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3.2. Sélection des matiéres premieres

Il est évident que la sélection judicieuse des matériaux, utilisés dans la formulation d’un béton, joue un
role déterminant sur ses performances ultérieures. En effet, les propriétés essentielles du béton sont
fortement influencées par les caractéristiques et la proportion de ses composants, ainsi que le protocole
d’élaboration suivi. Cette section décrit le choix des constituants utilisés pour la formulation des pates
et des mélanges BUHP de notre étude. Il est a rappeler ici que des matériaux d'origine locale (France),
a ’exception du laitier trés fin (SL2), sont privilégiés afin de réduire le colt de transport. En plus de la
composition chimique délivrée par les fournisseurs, nous avons caractérisé les matieres premieres par
fluorescence X (FRX). Le Tableau 3.1 liste les résultats de cette caractérisation. Le Tableau 3.2 résume
les propriétés physiques fournies par les fiches techniques (données en annexe). En outre, une analyse
par diffractométrie des rayons X (DRX) a été effectuée pour la composition des phases du ciment, de la
fumée de silice et des trois laitiers utilisés.

3.2.1.Ciment

Le ciment Portland utilisé dans cette étude est un ciment référencé CEM 1 52,5 N - SR 5 CE PM-CP2
NF de I’usine du Teil commercialisé par Holcim. Ce ciment contient 97 % de clinker et 2,5 % de gypse.
Les fractions massiques des principales phases déterminées par la méthode de Bogue sont énumérées
dans le Tableau 3.3. Ce ciment a été utilisé pour 1’étude des pates et des BUHP.

Tableau 3.1 : Compositions chimiques des matériaux utilisés (%).

Matériaux S|02 A|203 Fe,03 Ca0O MgO SOz Na,O KO T|Oz P,0Os MnO SrO

CEM | 27,67 3,00 2,27 63,93 0,73 1,70 0,10 0,09 0,14 0,06 0,08 0,15
SL1 36,61 11,19 0,44 42,34 7,50 1,56 0,36 0,42 0,72 0,00 0,16 0,07
SL2 36,72 10,08 0,43 44,04 7,96 0,51 0,28 0,46 0,66 0,01 0,15 0,09
SL3 37,19 10,33 0,64 42,93 6,78 1,80 0,25 0,34 0,67 0,00 0,18 0,06
SF 98,63 0,17 0,06 0,34 0,22 0,06 0,01 0,24 0,00 0,01 0,01 0,00
QC 99,61 0,13 0,09 0,16 0,07 0,07 0,00 0,05 0,02 0,01 0,01 0,00
SQ 98,78 0,33 0,04 0,02 0,00 0,06 0,05 0,24 0,01 0,00 0,00 0,01

Tableau 3.2 : Caractéristiques physiques des matiéres premiéres (d’aprés les fiches techniques).

Propriété physique CEM I SL1 SL2 SL3 SF QC SQ

Surface spécifique (cmé/g) 3630 42(_)0 70(_)0 157_68 250000 104_35 124
(Blaine) (Blaine) (Blaine) (Blaine) (BET) (Blaine) (Blaine)

Masse volumique (g/cm3) 3,17 2,90 2,90 2,76 2,24 2,65 2,65
d50 (pum) - 11,00 5,00 3,10 - 6,00 248,00

Tableau 3.3 : Composition de Bogue du ciment (fiche technique).

Phases du ciment CsS C.S CsA C,AF Gypse
% (masse) 67 17 4 7 2,5

La composition potentielle en phases du ciment, obtenue par la méthode directe (analyse DRX), est
illustrée sur la Figure 3.2. Le diffractogramme d'identification confirme que le ciment utilisé contient
les quatre phases courantes (CsS, C,S, C3A et C,AF).

Ce type de ciment a été choisi pour répondre aux exigences suivantes :

- Ciment résistant a [’attaque sulfatique

Ce critére a orienté vers la sélection de ciments résistants dans les environnements agressifs contenant
des chlorures, des sulfates ..., d’ou le choix de la classe de résistance PM-CP2.
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- Ciment de classe de résistance permettant la réalisation des BUHP

Le CEM 1 52,5 est un ciment permettant la confection de produits BUHP. De plus, ce type posséde une
finesse assez importante assurant une bonne compacité. Le CEM | 52,5 répond bien entendu au critére
de résistance.

- Ciment a faible teneur en alcalins

Ce dernier critéere a une relation directe avec le choix des granulats afin de limiter le risque de
déclenchement de la réaction alcali-granulats.

w (35 + A

s G5 CaAF
70 ‘e

Intensité

0 \ ‘ |

10 " | | L |
\"-'—-L-__L_L;.} WY Lw,, S N 1 S TR
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Figure 3.2 : Diffractogramme du ciment avec identification des phases courantes.

Il est important de signaler que les BUHP sont des composites a trés faible teneur en eau. Par conséquent,
le comportement rhéologique de ces matériaux dépend fortement de la réactivité du ciment utilisé. Nous
avons déja mentionné dans la partie bibliographique que, du point de vue de la composition chimique
et de la rhéologie, les ciments a faible teneur en C3A et a faible surface spécifique donnent les meilleurs
résultats. Ceci est di au fait qu'ils ont un besoin en eau plus faible [Ahmed et al., 2021]. Il convient de
noter que le choix du type de ciment Portland est précis en raison de ses performances mécaniques tres
élevées ainsi que de sa grande résistance aux agressions.

3.2.2.Additions

Dans la présente recherche, trois types d'additions minérales ont été envisagés : la fumée de silice (FS),
le laitier de haut fourneau (LHF) avec trois finesses différentes (SL1, SL2 et SL3) et le quartz concassé

(QO).

La FS utilisée dans ce projet de recherche est une poudre ultrafine claire densifiée, produite par
I’entreprise Condensil sous le nom S95 B DM. Le diffractogramme de la FS est présenté sur la Figure
3.3. L’analyse DRX montre la présence d’une phase majeure amorphe et pure. L’incorporation de cette
addition, caractérisée par une forte teneur en silice (98 %) et un faible dosage en alcalins, dans les BUHP
leur procure des résistances mécaniques élevées.

Le laitier granulé de haut fourneau moulu est un laitier disponible dans le commerce. Il est fourni par
I’entreprise ECOCEM. Trois laitiers de différentes finesses ont été utilisés au cours de cette étude. Seuls
le SL1 (laitier classique) et le SL2 (laitier tres fin) ont été considérés dans la formulation du BUHP pour
réduire son empreinte CO.. Le SL3 (laitier ultrafin) n'a été exploré que pour remplacer totalement le
ciment afin d'évaluer le comportement des pates & base de laitier. La Figure 3.3 présente les
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diffractogrammes de divers laitiers employés. Comme l'indique clairement la Figure 3.3, ces produits
sont parfaitement amorphes. Les pics fins observés sont dus a quelques impuretés.

80
70 4
60 4
5, %07
‘é ) SF
\\
20 4 ‘\-\\h___/’“‘\ I SL2
i ————————— LI
0

26 Cu (degree)

Figure 3.3 : Diffractogramme de la FS et des laitiers utilisés.

Le quartz concassé (QC), utilisé dans nos travaux de recherche en substitution partielle de la FS, provient
de SIBELCO et est commercialisé sous le nom de C500 (0 - 20 um). La fluorescence X valide bien la
présence majoritaire de quartz bien cristallisé.

3.2.3.Sable de quartz (SQ)

De nombreux chercheurs, tel que Richard et Cheyrezy [Richard et Cheyrezy, 1995], préconisent un sable
siliceux fin (< 600 um) pour la confection des BUHP. Le sable utilisé pour tous les mélanges du BUHP
de cette recherche est un sable de quartz local (0 - 500 um). Il représente le plus gros granulat du matériau
fabriqué. Ce composant, contenant plus de 98 % de SiO,, est un sable référencé CV32 du centre de
production de Crépy commercialisé par SIBELCO. Il est & noter que gréace a sa faible finesse et sa forme
parfaitement sphérique, 1’utilisation de ce type de sable peut étre plus bénéfique pour les performances
a I'état frais du BUHP, car le BUHP est congu avec un rapport E/L tres faible, généralement inférieur a
0,2.

3.2.4.Eau (E) et superplastifiant (SP)

L’eau utilisée pour la préparation de tous les mélanges, produits au cours de cette étude, est issue du
robinet du laboratoire, qui provient du réseau de la ville de Sourdun. Aucune analyse n’a été effectuée
et ’eau est supposée potable et ne contenant aucune impureté nuisible. Elle a été maintenue a une
température de 20 £ 1 °C (salle climatisée) dans un f(t.

Il est a noter que ’amélioration des propriétés de résistance et de durabilité des matériaux a matrice
cimentaire nécessite, en particulier, une réduction significative de la quantité d’eau de gachage. Cette
réduction du rapport E/C fait recours a des adjuvants macromoléculaires ; les superplastifiants qui
enrobent les grains et s’opposent a la floculation. On peut alors non seulement réduire largement la
quantité d’eau, mais méme dans les bétons les plus récents (BUHP) accroitre énormément 1’ouvrabilité.

Sur la base des résultats de 1’étude réalisée par Abdulkareem et al. [Abdulkareem et al., 2018 (a)], le
méme type de superplastifiant & base de polycarboxylate a été utilisé dans notre recherche (Figure 3.4).
Il s’agit d’un agent haut réducteur d’eau de nouvelle génération pour 1’industrie de la préfabrication. Cet
adjuvant, sous sa forme liquide, est disponible dans le commerce sous le nom de Sika Viscocrete Krono-
20 HE, avec une teneur en solides de 41 % (extrait sec). Les propriétés de superplastifiant sont reportées
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dans le Tableau 3.4. Sa fiche technigue est donnée en annexe. Le dosage en SP sera donné en masse et
exprimé en pourcentage de la masse de ciment.

Tableau 3.4 : Caractéristiques du superplastifiant utilisé (Sika Viscocrete Krono 20 HE).

Teneur en chlore

Type Forme Couleur Densité Extrait sec (%) @)
0

Sika Viscocrete

Krono-20 HE Liquide Jaune 1,085 41 <0,1

Figure 3.4 : Le superplastifiant utilisé (Sika Viscocrete Krono-20 HE).

3.3. Mise au point des formulations

Il est évident que les propriétés des bétons dépendent largement de la nature et de la proportion des
constituants utilisés, ainsi que du protocole d’élaboration suivi. Cette partiec du mémoire présente la mise
au point des formulations étudiées dans nos travaux de recherche.

3.3.1.Composition des formulations

Afin de mieux comprendre le comportement des BUHP & base de laitier, il nous semble intéressant
d'étudier I'effet du remplacement total du ciment par du laitier sur certaines propriétés des pates
(hydratation, retrait chimique, retrait endogéne, ATG et résistance a la compression). Il s’agirait
également de mettre en évidence le caractere hydraulique latent du laitier. Pour cette raison, quatre pates
composeées de ciment Portland (P-OPC), de laitier classique (P-SL1), de laitier trés fin (P-SL2) et de
laitier ultrafin (P-SL3) ont été préparées avec le méme rapport massique Eau/Liant (E/L = 0,4).

Le travail expérimental est réalisé en deux phases. Dans un premier temps, les différentes pates étudiées
sont présentées, suivies de la mise au point de formulations de BUHP.

v Pates

La composition des différentes pates étudiées est précisée dans le Tableau 3.5. Le rapport E/L est
maintenu constant pour 1’ensemble des formulations sélectionnées. 1l est difficile de formuler des pates
contenant des particules trés fines avec une faible teneur en eau, d'ou le choix de travailler avec un
rapport E/L de 0,4 pour faciliter la mise en place.

Tableau 3.5 : Composition massique (%) des pates étudiées.

- Liants (%)
Libelles CEM 525N SL1 SL2 SL3 BIL
P-OPC 100 0 0 0 0,4
P-SL1 0 100 0 0 0,4
P-SL2 0 0 100 0 0,4
P-SL3 0 0 0 100 0,4
v' BUHP
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Dans ce travail de thése, nous examinons la possibilité de réduire I’empreinte carbone du BUHP, en
réduisant son dosage en ciment, tout en considérant son codt et ses propriétés au jeune age. L'objectif
de cette deuxieme partie est d'optimiser la composition du BUHP pour répondre a différentes exigences
techniques et environnementales. Le matériau doit avoir un comportement essentiellement autoplacant
(pour faciliter et assurer une bonne mise en ceuvre) et étre capable de présenter des performances
mécaniques nettement améliorées ainsi que des propriétés de durabilité accrues. Il convient de noter
qu’il n’existe pas de méthode générale de formulation pour les BUHP et que la plupart des formules de
ces bétons sont actuellement congues de maniere expérimentale. Dans la plupart des cas dans la
littérature, pour la conception des mélanges de BUHP, les quantités d'additions minérales sont données
directement, sans explications détaillées ou support théorique. La méthode de Dreux et Festa [Dreux et
Festa, 1998] n’est pas applicable a ces matériaux en raison de 1’étendue granulaire trés proche. Cette
méthode, pour la formulation d’un béton ordinaire, n'est en effet pas adaptée, car elle ne prend en compte
les adjuvants, ni les ajouts. La formulation est donc basée sur I'expérience acquise ces dernieres années.

Le mélange du BUHP a été formulé a l'origine par Richard et Cheyrezy [Richard et Cheyrezy, 1995].
Ce composite cimentaire a été amélioré par [Mounanga et al., 2012 ; Abdulkareem et al., 2018 (a)] en
tenant compte de la disponibilité des matériaux et a été optimisé, dans cette étude, avec la réduction de
la teneur en FS. L'objectif de I'utilisation de la fumée de silice en faibles quantités est de réduire les
codts de production, de réduire I'empreinte carbone et de pouvoir incorporer des quantités massives de
laitier compte tenu de la forte activité pouzzolanique de la fumée de silice. Un composite de ciment a
ultra-hautes performances (BFUP) renforcé par des fibres a été congu a I'Université Fédérale de Rio de
Janeiro (UFRJ) et a été produit a partir d'un ciment de laitier de haut fourneau CP 111 40 [Toledo Filho
et al., 2012]. La conception du béton est basée sur le modele d’empilement compressible (Compressible
Packing Model CPM) développé par De Larrard. Les matériaux utilisés pour la production de BFUP ont
été soigneusement sélectionnés tout en respectant la durabilité et le caractére écologique. Le mélange
congu contient 1011 kg/m? de CP 111 40 (ciment au laitier avec une teneur en laitier de 52 %). Ce ciment
mélangé contient a la fois du laitier et du clinker de ciment Portland. Il a un effet positif considérable
sur I'environnement en raison de ses émissions réduites de CO.. Le rapport FS/ciment était d'environ
5,8 %. Le rapport E/L du mélange était de 0,17, ce qui a permis d'obtenir des performances
exceptionnelles du composite cimentaire. A 28 jours, le béton présentait une résistance a la compression
de 162 MPa, un module élastique de 48 GPa et une résistance a la traction de 10 MPa.

En se référant a ces études précédentes, une formulation de référence (Refsg), intégrant 1025 kg de
ciment, a été proposée. Le ciment a été partiellement substitué par 12 % (en masse) de FS et de QC. Les
trois quarts de ce taux de remplacement concernaient la FS et un quart correspondait au QC. Il est
intéressant de noter que la plupart des recherches menées utilisent une quantité élevée de FS
(généralement 25 % de la masse du ciment). Par conséquent, en nous appuyant sur 1’étude de Toledo
Filho et al. [Toledo Filho et al., 2012], il nous a paru important de proposer une formule de référence
avec un faible dosage de FS (9 % en masse de ciment) dans le but d’utiliser des quantités massives de
laitier sans activation par des produits chimiques supplémentaires ou des traitements thermiques, et sans
effet néfaste sur les propriétés mécaniques. Cet effet pourrait étre lié au besoin d'alcalinité pour activer
le laitier et aux réactions pouzzolaniques concurrentes entre la FS et le laitier. L'étude préliminaire
d'optimisation a montré que l'utilisation de laitier ultrafin (SL3) réduit considérablement la fluidité de
la pate. Cette constatation est en accord avec les résultats d'une étude récente [Zhou et al., 2022]. Pour
cette raison, seuls le SL1 et le SL2 ont été considérés dans les mélanges de BUHP. Pour équilibrer les
différences de volumes absolus totaux, dues aux différentes densités des matériaux cimentaires (OPC,
LHF et FS), deux pourcentages volumiques de LHF (SL1 et SL2) ont été explorés (30 % et 50 %). Cette
étude aborde également la possibilité de fabriquer un BUHP sans FS. Ainsi, une deuxiéme formule de
référence (Refsi2) a base de laitier trés fin (SL2) a été étudiée. Une substitution volumique de la FS par
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SL2 a été effectuée. A notre connaissance, c'est la premiére fois que des BUHP sont produits sans FS,
qui est considérée comme un composant essentiel pour la fabrication de cette nouvelle génération de
béton. A partir de cette formule, deux mélanges contenant 30 % de SL1 et SL2, remplagant le ciment en
volume, ont été concus. Un total de huit mélanges de BUHP, présentés sur la Figure 3.5, ont été retenus
pour des considérations expérimentales.

Afin de répertorier les différentes formules, les mélanges de références avec et sans FS, avec 30 et 50
% de laitier classique (SL1), avec 30 et 50 % de laitier trés fin (SL2), avec 30 % de SL1 combiné au
laitier trés fin SL2, et 30 % de SL2 combiné au SL2 ont été respectivement désignés comme Refsg,
Refsi2, SL1-30sk, SL1-50sF, SL2-30sF, SL2-50sF, SL1-30s.2 et SL2-30s 2. Les substitutions partielles de
ciment par le LHF dans les différents mélanges de BUHP sélectionnés sont indiquées dans le Tableau
3.6.

Le rapport E/L est maintenu constant & 0,16 pour tous les mélanges analysés. Le rapport de masse
sable/ciment a été maintenu a 1,1. Les teneurs en SQ, CQ et en eau sont aussi maintenues constantes.
Le dosage du superplastifiant a été ajusté pour obtenir la méme ouvrabilité du béton. Cette maniabilité
a été évaluée par des essais d'étalement au mini-cone d’Abrams et est fixée a 350 = 20 mm pour le
BUHP. Il convient de signaler que la quantité totale d'eau correspond a la somme de I'eau contenue dans
le superplastifiant et de I'eau ajoutée a la solution (SP + eau).

FS
SQ SQ SQ SQ SQ
! Refy U ! U ! U ! U e o i
| (Temom) | i SL1-30g i | SL1-S0g | P SL2-30g | | OSL2S0g
QC QC QC
SL2 SL2 SL2
SL1 SL2
SQ SQ SQ
{ Refy, | D i ! D :
' (Témoin) | | SL130g, | | SL2:30y, |
Figure 3.5 : Représentation volumique des formulations étudiées.
Tableau 3.6 : Substitutions partielles du ciment par le LHF dans les différents mélanges.
Désignation % ciment-% laitier (LHF)
Refse 100 % ciment (référence a base de FS)
SL1-30sr 70 % ciment-30 % laitier classique (a base de FS)
SL1-50s¢ 50 % ciment-50 % laitier classique (a base de FS)
SL2-30sr 70 % ciment-30 % laitier trés fin (a base de FS)
SL2-50s¢ 50 % ciment-50 % laitier trés fin (a base de FS)
Refg, 100 % ciment (référence a base de SL2)
SL1-30s.2 70 % ciment-30 % laitier classique (a base de SL2)
SL2-30s.2 70 % ciment-30 % laitier trés fin (a base de SL2)
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Le Tableau 3.7 récapitule les détails des formulations de mélanges de BUHP retenues (poids des
matériaux utilisés pour produire un métre cube).

Tableau 3.7 : Composition des mélanges retenus.

Masse des matériaux utilisés pour un métre cube (kg/m?)

Mélange Code CEMI SQ FS QC SL1 SL2 SP SP Eau
()

Reference (SF) Refsr 1025.00 1127.50 92.25 30.75 - - 32.45 2.20 151.23
30% SL1 (SF) SL1-30s¢ 717.50 1127.50 92.25 30.75 281.31 - 20.65 1.40 163.03
50% SL1 (SF) SL1-50s¢ 512.50 1127.50 92.25 30.75 468.85 - 35.40 2.40 148.28
30% SL2 (SF) SL2-30s¢ 717.50 1127.50 92.25 30.75 - 281.31 11.80 0.80 171.88
50% SL2 (SF) SL2-50s¢ 512.50 1127.50 92.25 30.75 - 468.85 17.70 1.20 165.98
Reference (SL2) Refs., 1025.00 1127.50 - 30.75 - 119.43 29.50 2.00 154.18
30% SL1 (SL2) SL1-30s.,  717.50 1127.50 - 30.75 281.31 119.43 17.70 1.20 165.98
30% SL2 (SL2) SL2-30s.,  717.50 1127.50 - 30.75 - 400.74 14.75 1.00 168.93

3.3.2.Séquence de malaxage

v’ Pates

Les pates de ciment et de laitier ont été préparées en mélangeant les composants solides (ciment ou
laitier) avec de I'eau dans un malaxeur a mortier de capacité 5 L pendant 30 s a faible vitesse (140
tr/min), puis 30 s a grande vitesse (285 tr/min). La Figure 3.6 illustre également le temps et la procédure
adoptés lors de la fabrication des différentes pates.

Figure 3.6 : Procédure de malaxage pour la préparation des pates.

v BUHP

Les différents mélanges de BUHP ont été préparés en utilisant un malaxeur & haute énergie. 11 s’agit
d’un malaxeur intensif (Eirich), présenté sur la Figure 3.7, avec un volume maximal de 15 L. Ce type
de malaxeur est composé d’une cuve tournante et inclinée et un outil rotatif a vitesse variable. La forme

en étoile de la pale et I’inclinaison de la cuve, qui tournent a vitesse trés rapide et en sens opposés,
permettent une homogénéisation optimale et un meilleur cisaillement du mélange, malgré son faible
rapport E/L. Ce malaxeur permet de produire des multi-composants BUHP ayant une qualité excellente
et stable avec un temps de malaxage réduit.
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Figure 3.7 : Malaxeur Eirich utilisé.

Les ingrédients solides sont tout d’abord introduits dans la cuve, du plus grossier au plus fins, puis
mélangés pendant 30 secondes a faible vitesse. Ensuite, la solution d’eau et de superplastifiant est
ajoutée aux poudres et le malaxage a grande vitesse est lancé. La procédure de malaxage a duré au total
4,5 minutes pour tous les BUHP élaborés. Cette séquence de malaxage garantit une dispersion optimale
des particules et une meilleure homogénéisation du mélange avec un temps de malaxage réduit. Les
procédures et les temps de malaxage, adoptés lors de la confection des BUHP, sont détaillés sur la
Figure 3.8.

Le mélange du BUHP nécessite une attention particuliere pour obtenir une consistance uniforme. Toutes
les formulations des BUHP ont été préparées suivant le méme mode opératoire dans le méme malaxeur,
avec des moyens matériels identiques, en suivant la méme procédure de mélange et les temps de
malaxage et de repos décrits précédemment. Afin d'obtenir des matériaux aux caractéristiques quasi
constantes pour chaque gachée, la méme séquence de malaxage a été rigoureusement adoptée.

Chaque gachée est réalisée en malaxant, dans un laboratoire régulé a une température de 20 + 1 °C, les
matériaux cimentaires et le sable avec de 1’eau. Le méme rapport eau/liant (E/L = 0,16) a été adopté
pour toutes les formules sélectionnées. Les différents constituants sont pesés sur une balance de
précision £ 0,2 g.

- |

Malaxagelent | | Malaxagerapide |
. | Cuve (32 tr/min) | | Cuve (64 tr/min) J
| Pale (1435 tr/min) | | Pale (4535 tr/min) |

Figure 3.8 : Procédure de malaxage pour la préparation des mélanges BUHP.

3.3.3.Confection et conditions de conservation des éprouvettes

Une fois le processus de malaxage terminé, les éprouvettes de pates et de béton sont réalisées. Compte
tenu des spécificités de chaque protocole expérimental, la mise en place et les conditions de conservation
des échantillons lors des essais de calorimétrie (isotherme et semi-adiabatique), de prise Vicat, de retrait
chimique et de retrait volumique, seront détaillées dans la partie consacrée aux dispositifs de mesure.
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v’ Pétes

Les pates de ciment et de laitier ont été coulées dans des moules 4 x 4 x 16 cm®, avec des inserts en
plastique ajoutés pour diviser le moule en 18 compartiments de dimension 2 x 2 x 2 cm®, afin de pouvoir
déterminer par la suite leurs résistances a la compression a 7, 14, 28, 56 et 90 jours. Apreés avoir rempli
les moules avec la pate fraichement formulée, les deux cdtés du moule sont tapotés pour évacuer les
bulles d'air formées. La surface du moule est ensuite arasée, a I’aide d’une régle biseautée, et recouverte
avec une plaque en verre pour éviter 1’évaporation d’eau. Les moules sont conservés dans une salle
climatisée a 20 + 1 °C. Aprés 24 heures, les échantillons de péte de ciment ont été démoulés tandis que
les échantillons P-SL2 et P-SL3 ont été démoulés aprés 7 jours. Les échantillons P-SL1 ont été démoulés
apres 28 jours. Apres démoulage, les éprouvettes sont marquées et stockées dans une chambre humide
maintenue a 20 £ 1 °C dans des sacs en plastique pour éviter tout échange avec le milieu de conservation.

v' BUHP

Pour les mélanges de BUHP, immédiatement aprés le malaxage, les mélanges ont été coulés dans des
moules prismatiques (4 x 4 x 16) cm, avec des inserts ajoutés pour diviser le moule en 6 compartiments,
comme le montre la Figure 3.9. Le choix des moules prismatiques se justifie par le fait que nous
travaillons a I'échelle de la pate et avec de petits volumes (malaxeur d'un volume maximal de 15 L). Ces
éprouvettes prismatiques seront soumises a des essais de compression a 1, 3, 7, 28 et 90 jours. Des
éprouvettes cylindriques (11 x 22) cm ont été fabriquées pour des essais de traction par fendage (28 j)
et des essais de durabilité (90 j). Les moules ont été remplis, sans vibration, et ensuite ont été stockés
pendant 24 heures, avant d’étre démoulés, dans une salle maintenue & 20 + 1 °C. Lors de moulage, des
précautions ont été prises pour éliminer tout air entrainé et éviter toute ségrégation.

Figure 3.9 : Les moules utilisés pour les essais de (a) compression, (b) fendage et (c) durabilité.

Une fois les moules remplis (dans des conditions similaires), ils ont été soigneusement recouverts d’une
plaque en verre pendant 24 heures afin d’éviter tout échange hydrique avec le milieu ambiant.
Immédiatement aprés le démoulage, les éprouvettes ont été scellées avec une couche d’un film
alimentaire, puis emballées dans des sacs en plastique (Figure 3.10) et conservées dans une chambre
humide (> 95 % HR) maintenue a une température constante de 20 + 1 °C jusqu'a I’échéance de mesure
souhaitée. Ce mode de conservation (conditions endogéenes) est adopté pour la série d'essais afin de
corréler les résultats avec ceux des mesures de retrait endogéne.

Figure 3.10 : Eprouvettes enveloppées d’un film alimentaire puis emballées dans des sacs en plastique.
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3.4. Méthodes d’essais

Cette section de la these synthétise les méthodes et les essais expérimentaux utilises pour la
caractérisation des BUHP a 1’état frais (maniabilité, calorimétrie isotherme et semi-adiabatique, prise
Vicat, retrait chimique et retrait volumique en conditions endogénes libres), et a I’état durci (résistances
mécaniques, microstructure et durabilité). Dans ce qui suit, le plan expérimental de notre étude sera
exposé en détail afin d’élucider parfaitement 1’effet de I’incorporation de laitier sur le comportement au
jeune age et a long terme des BUHP. Les essais de caractérisation des pates de ciment et de laitiers
seront également présentés en paralléle avec les mélanges de BUHP.

3.4.1.Maniabilité

Avant de lancer la série de tests sur les différentes formules de BUHP, la maniabilité des mélanges a été
caractérisée au moyen d’essais d’étalement au mini-cone d’Abrams (@1 =5 cm, @2 =10 cm, 1 = 15
cm), conformément a la norme NF EN 12350-8 [NF EN 12350-8, 2019]. Le but est d’évaluer le
comportement rhéologique du matériau, comme le montre la Figure 3.11. L'essai a été mené a une
température de 20 + 1 °C.

Figure 3.11 : Essai d’étalement au mini cone d’Abrams.

Le mini-cone d’étalement (Figure 3.11) a été rempli puis retiré lentement pour permettre au béton de
s'étaler sur la plaque. Apres avoir atteint un état stable, les diamétres ont été mesurés a I’aide d’une régle
pour obtenir la valeur d’étalement. La moyenne des valeurs d'étalement de 1’échantillon a été considérée
comme Vvaleur représentative pour chaque mélange. La valeur d'étalement visée pour les mélanges de
BUHP étudiés a été définie comme étant d'environ 350 + 20 mm, soutenue par l'analyse des résultats
d'une étude précédente [Abdulkareem et al., 2018 (a)], afin de garantir une capacité autoplagante.

L’étalement a été mesuré pour tous les mélanges de béton et 1’essai réalisé pour le mélange de référence
est illustré sur la Figure 3.12. Les analyses ont été effectuées directement aprés la procédure de
malaxage en raison du temps de prise tres rapide du matériau. La Figure 3.12 montre le mélange du
BUHP autoplagant ainsi obtenu. L'étalement a été mesuré sur une plaque métallique non absorbante
placée sur une surface plane et horizontale, exempte de toute vibration ou choc extérieur. La surface sur
laquelle le béton va étre placé est nettoyee pour éliminer toutes les impuretés telles que la poussiére ou
les restes de béton des essais précédents, car cela pourrait interférer avec le test [Bahedh et Jaafar, 2018].
Avant de procéder a 1’essai, la plaque et le cone sont humidifiés a 1’aide d’un chiffon humide, sans
toutefois étre excessivement mouillés. Un étalement de 350 mm a été obtenu, ce qui est comparable &
ceux des bétons autoplacants classiques [Arora et al., 2019 ; Ahmad et al., 2019].
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Figure 3.12 : Essai d'étalement du mélange témoin.

3.4.2.Chaleur d’hydratation
3.4.2.1.  Micro-calorimétrie isotherme

Les réactions d’hydratation des matrices cimentaires sont exothermiques, elles se déroulent toujours
avec un dégagement de chaleur. La mesure du flux de chaleur d’hydratation est une technique pratique
tres utilisée pour quantifier la cinétique de la réaction d’hydratation des liants hydrauliques au tres jeune
age.

Au cours de notre étude, un microcalorimétre isotherme a 8 puits de marque TAM Air interfacé avec le
logiciel TA Instruments, montré sur la Figure 3.13, a été utilisé pour mesurer, en continu, le flux de
chaleur ainsi que la chaleur dégagée par une matrice cimentaire a température constante (20 °C). Chaque
puits comporte deux compartiments, un pour 1’échantillon de référence et un autre pour 1’échantillon
d'essai. L’appareil est congu pour 1’évolution de trés faible flux de chaleur. Le flux de chaleur mesuré
représente la différence de flux entre 1’échantillon testé et la référence. Le test est réalisé pour toutes les
formulations étudiées (pates et BUHP). Un échantillon complétement hydraté (pate ou BUHP) est utilisé
comme reférence car il dispose d'une capacité thermique et d'une conductivité thermique comparables
a celles de I'échantillon testé.

Unité d’acquisition

des données

Figure 3.13 : Microcalorimétre isotherme a 8 puits.

Pour chaque formulation, deux échantillons d’environ 15-20 g sont prélevés immédiatement apres le
malaxage, pesés avec précision (& 0,01 g prés) et introduits dans des flacons en plastique. Les flacons
sont ensuite placés dans le microcalorimétre. Il est a noter qu’il faut bien nettoyer les parois des pots
pour assurer des bonnes mesures, et les tapoter pour évacuer les bulles d’air. L’échantillon d’essai est
mis avec 1’échantillon de référence chacun dans son compartiment et 1’acquisition est lancée. Les
courbes de flux de chaleur, rapportées a la masse du liant présent dans les mélanges de pate et de BUHP,
sont des courbes moyennes obtenues a partir de deux tests réalisés en paralléle. Chaque mesure est
effectuée pendant les 40 premiers jours d’hydratation pour les pates a base de ciment ordinaire et de
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laitier et pendant les 7 premiers jours pour les mélanges BUHP. La premiere mesure est prise environ
10 minutes apres la fin du malaxage. On suppose que, dans ce laps de temps, la quantité de chaleur non
mesurée reste faible par rapport a la quantité totale de chaleur dégagée pendant la période
d’investigation. Au cours de cette période, le flux de chaleur ainsi que la chaleur dégagée sont mesurés
toutes les 30 secondes.

3.4.2.2.  Calorimétrie semi-adiabatique

L’évolution de I’hydratation des mélanges de BUHP a été mesurée a l'aide d'un test de calorimétrie
semi-adiabatique, également connu sous le nom de méthode Langavant. L'essai a été réalisé
conformément a la norme européenne EN 196-9 [EN 196-9, 2010]. Environ 1900 g de béton frais,
préparé a 20 + 1 °C, ont été introduits le plus rapidement possible dans un moule cylindrique isolé, celui-
ci a été scellé par un couvercle avec un petit trou percé au centre. Le moule a ensuite été placé dans le
calorimétre, comme indiqué sur la Figure 3.14. Cet essai permet de quantifier la chaleur émise en
fonction de la variation de température. Cette derniere est évaluée a I'aide d'une sonde de température
de type PT100. L'évolution de la température induite par la chaleur dégagée, due a I'hydratation, est
suivie et enregistrée toutes les 10 min pendant 168 h dans une salle climatisée a 20 + 1 °C. Apres 7 jours,
la mesure est arrétée et les données obtenues sont analysées.

Figure 3.14 : Calorimétre semi-adiabatique pour I'hydratation du BUHP.

3.4.3. Temps de prise Vicat

Les temps de début et de fin de prise Vicat des mélanges de BUHP ont été évalués conformément a la
norme NF EN 196-3 [NF EN 196-3, 2017] en utilisant I'appareil Vicat (Figure 3.15). L’essai consiste a
remplir le moule tronconique (de diamétre interne de 75 mm a la base et de 65 mm au sommet, avec une
hauteur de 40 mm) de I’appareil Vicat par un matériau cimentaire directement apres la préparation. Une
plaque a été utilisée et collée pour éviter toute fuite du matériau (I’étanchéité a la base du moule est faite
par un joint de graisse). Le moule doit &tre rempli entiérement sans tassement ni vibration excessive, en
enlevant tout excédent. Le moule Vicat contenant I’échantillon de BUHP est ensuite posé dans I’appareil
et immergé dans 1’eau pour assurer une humidité élevée > 90 %. Pour maintenir une température
constante pendant 1'essai, 1’appareil est installé dans une chambre climatisée a 20 + 1 °C. Une fois
I’aguille de 1’appareil bien ajustée, nous programmons 1’appareil pour une chute libre automatique de
I’aiguille toutes les dix minutes. L.’échantillon a été conservé pendant I’essai sans étre perturbé.
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Figure 3.15 : Essai de prise Vicat.

Le temps du début de prise est défini comme la durée de temps comprise entre le moment ou le ciment
entre en contact avec I'eau et le moment ou la pénétration de l'aiguille Vicat est de 35 mm (c'est-a-dire
que la distance entre le fond du moule Vicat et I’aiguille est égale a 5 mm, entre 3 et 6 mm selon la
norme [NF EN 196-3, 2017]). En raison du retrait du BUHP (d{ au trés faible rapport E/L), nous avons
considéré que la fin de la prise correspond a une profondeur de pénétration de 5 mm au lieu de 0,5 mm,
comme spécifié par la norme. Pour chague mélange de BUHP, deux essais de prise sont réalisés afin de
déterminer le temps de prise moyen. La précision sur les temps de prise Vicat est de + 15 min.

3.4.4.Mesure du retrait au jeune age
3.4.4.1.  Retrait chimique

Dans la présente étude, les mesures de retrait chimique sont effectuées en assurant une saturation
permanente en eau de l'espace interstitiel du matériau hydratant. Cette variation de volume absolu, due
aux réactions d’hydratation, est mesurée par pesée hydrostatique. Cette technique a été largement
utilisée dans de nombreux travaux pour évaluer expérimentalement le retrait endogéne [Mounanga et
al., 2004 ; Bouasker et al., 2008 (a) ; Mounanga et al., 2011].

Dés la fin du malaxage, 15-20 g d'échantillon frais sont introduits soigneusement dans un flacon de 20
ml muni d’un orifice dans sa partie supérieure. Le flacon est tapoté pour éliminer les bulles d'air dans
I'échantillon et les parois de I'ampoule sont nettoyées de l'intérieur et de I'extérieur pour ne pas fausser
les expériences. Le reste du pot est rempli d’eau distillée, versée assez doucement pour éviter la
perturbation de I'échantillon. L'ensemble du systéme, y compris I'échantillon dans le flacon, est suspendu
a une balance de 0,0001 g de précision par un fil de nylon et immergé sous I'eau distillée a la température
de durcissement visée (20 £ 1 °C) (Figure 3.16). Pour éviter les perturbations des mesures, des
précautions sont prises lors de la mise en place du pot dans le dispositif. Ce dernier est protégé par une
plaque en plexiglas et placé sur une table stable. Un logiciel d’enregistrement de la variation de la masse
de I’échantillon est utilisé. L'acquisition automatique des données commence 10 min aprés le premier
contact eau-liant. Les mesures sont enregistrées toutes les cing minutes, pendant les 14 premiers jours
d’hydratation pour les pates a base de ciment ordinaire et de laitier et pendant les 7 premiers jours pour
les mélanges BUHP. Le systeme d'essai a été placé dans une piece climatisée a 20 + 1 °C. Les conditions
guasi-isothermes pendant les essais sont assurées par un systéme de circulation d'eau périphérique, dont
la température est controlée par un cryostat.

Le retrait chimique par gramme de liant peut étre calculé comme suit :

AM (b)

AV (t) =
="
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Ou ; AV (t) est le retrait chimique (mm?3/g de liant), AM (t) est la variation de la masse de I’échantillon
sous I’eau (g), a I’instant t, p est la densité de 1’eau a 20 °C (0,9982 g/cm?®) et M est la masse de liant
dans I’échantillon (g).

Saturation
permanente en eau
Pot

|

Balance

(+0,0001 g)
—-r— \
A Echantilon pour lessai du
} retrait chimique
{22 °c| _,77$7 A S
Eau distiliée
— A- A
EEI distilée
/ B
s
Echantillon pour lessai du
retrait endogéne

Figure 3.16 : Dispositif de mesure de retrait (chimique et endogene).

Retrait endogéne

3.4.4.2.  Retrait endogéne

Le méme dispositif de mesure du retrait chimique, illustré sur la Figure 3.16, est également utilisé pour
évaluer le retrait endogene volumique au jeune age de tous les mélanges sélectionnés. L’essai consiste
a couler le matériau frais dans une membrane souple, supposée imperméable et scellée en évitant
I’introduction de bulles d’air. Immédiatement apreés la formulation, 80 a 120 g de mélange sont introduits
délicatement dans la membrane en latex, garantissant une bonne étanchéité par rapport au milieu
environnant. Afin d’éviter le probléme d’absorption d’eau par la membrane, celle-ci a été saturée dans
I’eau pendant 24 heures avant le début de I’essai. L ensemble est vibré avec un grand soin afin d’évacuer
les bulles d’air, avant de nouer I’extrémité de la membrane a I'aide d'un mince fil de nylon. La surface
externe de la membrane est ensuite rincée, délicatement séchée a I’aide d’un chiffon, puis pesée.
L'échantillon est suspendu a une balance de précision 0,0001 g, par I’intermédiaire d’un fil, et plongé
immédiatement dans un bain a température controlée de 20 + 1 °C. La balance est connectée a un
systéme d’acquisition automatique de données, qui enregistre en continu I'évolution de la densité
apparente de I'échantillon. La masse du systéme est enregistrée en continu de 10 min aprés le contact
eau-liant jusqu'a 14 j pour les pates a base de ciment ordinaire et de laitier et jusqu'a 7 j pour les mélanges
BUHP. Des mesures sont effectuées jusqu'a 21 a 30 jours pour certaines formules de BUHP.

Le retrait endogene, exprimé en um/m, est calculé selon Bouasker et al. [Bouasker et al., 2008 (b)] :
10°  AM (t)
— x —

V (to) X p

OU ; €,01-1in (t) €st le retrait endogene (um/m), AM (t) est la variation de la masse de 1’échantillon sous
I’eau (g), a ’'instant t, p est la densité de I’eau a 20 °C (0,9982 g/cm?®) et V (t,) est le volume initial de
I’échantillon (cm?®).

Evol-tin(t) =

3.4.5.Essais mécaniques
3.45.1.  Résistance a la compression

Pour les pates a base de ciment et de laitier (P-OPC, P-SL2 et P-SL3), les essais de compression sont
réalisés sur les cubes (2 x 2 x 2) cm® a 7, 14, 28, 56 et 90 jours, conformément a la norme EN 196-1
[EN 196-1, 2016]. Pour chaque échéance, six échantillons ont été testés a I'aide d'une presse de 200 kN
(Figure 3.17), avec une vitesse de chargement de 2,5 kN/s. En raison de la texture de la pate a base de
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laitier classique (P-SL1) et de sa faible résistance, il a été difficile de détecter la rupture des échantillons
a toutes les échéances.

Les essais de mesure de la résistance a la compression des BUHP ont été réalisés sur des demi-
éprouvettes (4 x 4 x 16) cm?, selon la norme NF EN 196-1 [NF EN 196-1, 2016]. Chaque demi-
éprouvette est testée en compression sur les faces latérales de moulage et sous une section de 4 x 4 cm?
au moyen d'une presse hydraulique d’une charge de 300 kN (vitesse de chargement de 2,5 kN/s), comme
présenté sur la Figure 3.17. Pour chaque essai, Six éprouvettes sont testées. Les valeurs de résistance en
compression sont les valeurs obtenues comme une moyenne sur au moins trois échantillons.

Figure 3.17 : Essai de résistance en compression.

3.4.5.2.  Résistance a la traction par fendage

Cet essai est réalisé sur des éprouvettes cylindriques 11 x 22 cm?, conformément a la norme NF EN
12390-6 [NF EN 12390-6, 2012]. Les essais en traction par fendage sont effectués a 28 jours
d’hydratation. Les éprouvettes ont été testées en utilisant une presse de 2000 kN, avec une vitesse de
chargement de 5 kN/s. Pour chaque mélange de BUHP, trois cylindres sont testés et la valeur moyenne
est rapportée. Des photographies du systeéme utilisé avant et aprés la rupture sont montrées sur la Figure
3.18.

Figure 3.18 : Essai de fendage sur des éprouvettes de BUHP.

3.4.6.Caractérisation de la microstructure
3.4.6.1.  Analyse thermogravimétrique (ATG)

Les mesures, menées dans cette étude, ont été effectuées par un analyseur thermique NETZSCH STA
449 F3, comme le montre la Figure 3.19, sous une atmosphére dynamique d’azote. Le choix de I’azote
comme gaz a pour but d’éviter toute interaction chimique avec 1’échantillon. Pour les échantillons
hydratés, les analyses sont réalisées sur des poudres tamisées a 315 um aprés broyage du matériau. Du
méthanol a été utilisé pour bloquer 1’hydratation. La masse de 1’échantillon a analyser est de I’ordre de
250 mg (afin de faciliter le chauffage et 1’évaporation des produits de décomposition). Les analyses
thermogravimétriques (ATG) sont effectuées sur les mélanges de pates et de BUHP. Dans notre cas, le
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départ de 1’analyse thermogravimétrique est réalis¢é a une température de 1’ordre de 30 °C et la
température finale est de 1250 °C. La montée en température, durant 1’essai, se fait de facon linéaire
avec une vitesse de 10 °C/min.

Figure 3.19 : Analyseur thermogravimétrique.

Les analyses sont effectuées a I’échéance de 1, 3, 7, 14, 28, 56 et 90 jours pour les différentes pates.
Pour les mélanges de BUHP, le suivi de la teneur en eau liée et de la quantité de Portlandite est réalisé
a1,3,7,28 et 90 jours.

Durant cet essai, trois principales phases de décomposition des produits d’hydratation sont facilement
identifiées dans des plages de température respectives, et les limites précises des intervalles de
température ont été déterminées sur les dérivées des courbes thermogravimétriques (DTG) sous forme
de pics (Figure 3.20) :

- La perte de masse, due a la libération de I'eau liée et a la décomposition de certains hydrates (C-S-H,
ettringite, etc.), s'est produite entre 105 et 550 °C [Stephant, 2015]. Ce premier pic s’explique par
I’évaporation de I’eau existante dans les hydrates. Il convient de noter que le départ d’eau se produit a
des températures différentes en raison de la différence de taille des pores et que la température de
décomposition des hydrates varie d’un matériau a I’autre. Afin de ne pas sous-estimer les mesures d'eau
liée, en raison de la déstabilisation de I'ettringite et du C-S-H, les mesures sont également effectuées
dans la plage de température de 80-550 °C.

- La déshydratation de la Portlandite CH (ou Ca(OH),) s'est produite entre 410 et 520 °C. La perte de
masse dans ce cas correspond a la libération de I’eau liée suite a la réaction suivante :

Ca(OH), & Ca0 + H,0

- La décarbonatation de la calcite (CaCQs) a lieu entre 530 et 800 °C. Dans cette phase la perte de masse
correspond au départ de dioxyde de carbone contenu dans les composés carbonatés suite a la réaction
suivante :

CaCO; = CaO + CO,

Les quantités de Portlandite et de calcite présentes dans le béton testé ont été déterminées a partir des
pertes d’eau ou de CO; suite a leur décomposition suivant les formules ci-dessous :

MCa(OH)2

% Ca(OH); = % Hy0 X — -
H,0

= 9% H,0 X 4,11
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Figure 3.20 : Courbes d’analyse thermique de Refsk a 90 jours.

3.4.6.2. Diffraction aux rayons X (DRX)

Dans ce travail, I’analyse minéralogique du BUHP a été réalisée par diffraction des rayons X sur poudre.
Les échantillons durcis a 3 et 90 jours ont été préparés selon la méme procédure que celle de I’ATG. Un
diffractometre Bruker D8 Advance (Figure 3.21) équipé d’un monochromateur a faisceau incident avec
un rayonnement CuKa (A = 1,54056 A), et fonctionnant & une tension de générateur de 40 kV et un
courant de 30 mA a été utilisé pour les analyses DRX. Les données ont été enregistrées entre 5° a 70°
en 20 pour tous les BUHP étudiés, avec un pas de 0,0286°. Les fichiers sont ensuite récupérés puis
traités afin d’identifier les phases présentes dans chaque formule de béton.

Il convient de noter que la complexité du mélange de BUHP, qui contient des ingrédients de tailles de
particules et de cristallinité différentes, rend plus difficile la réalisation de I'analyse par DRX. En effet,
le sable utilisé pour fabriquer ce type de béton comporte de nombreux gros grains (100-600 pum). De
plus, le quartz est trés bien cristallisé, ce qui rend trés faible la contribution des raies de diffraction des
autres phases.

Figure 3.21 : Diffractométre Bruker D8 Advance utilisé pour les analyses DRX.
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3.4.6.3.  Observations microscopiques

La microscopie électronique a balayage (MEB) et la microscopie électronique a transmission (MET)
sont des techniques de microscopie électronique permettant de produire des images a haute résolution
de la surface d’un échantillon en se basant sur le principe des interactions électrons-matiére. Ces
analyses couplées a la spectroscopie de rayons X a dispersion d’énergie (EDX) permettent d’observer
I’ordre de grandeur des cristaux d’alite ou de bélite et de faire leur analyse chimique par exemple.

En plus des analyses minéralogiques et thermiques présentées précédemment, des analyses
microscopiques ont été réalisées sur certaines formulations afin d'étudier I'effet du dosage et de la finesse
du laitier sur le développement de la microstructure des BUHP. Ces analyses ont été effectuées sur 6
formules, au lieu de 8. Le choix de ces formulations ainsi que 1’dge d’observation sont détaillés sur la
Figure 3.22.
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Figure 3.22 : Choix de formules pour les observations MEB.

A l'age d'hydratation souhaité (3 et 90 jours), de petits morceaux d'environ 5 x 5 x 5 mm? ont été
soigneusement prélevés a partir des éprouvettes prismatiques de BUHP de 4 x 4 x 16 cm?® pour étre
analysés au microscope électronique a balayage (MEB). A I'age de 3 jours, les échantillons sont trempés
dans du méthanol pour arréter I'nydratation. Ensuite, tous les échantillons de BUHP développés sont
placés dans une étuve a 105 °C jusqu'a ce qu'ils atteignent une masse constante.

Avant I’observation au MEB, les fragments sont enrobés dans une résine époxy. Apres durcissement de
la résine, les échantillons sont polis a plusieurs étapes avec une série de papiers abrasifs pour obtenir
des sections bien polies. Le polissage est réalisé sous 1’éthanol absolu. Tous les échantillons (sections
polies) sont recouverts d’une fine couche de carbone (d’une épaisseur de quelques nanometres) par
évaporation dans un métalliseur afin de rendre la surface conductrice. Les analyses microstructurales
ont été réalisées sur un MEB (FEI® Quanta 650 FEG), principalement en électrons rétrodiffusés. Ce
microscope est couplé a un spectrometre a dispersion d’énergie (EDX) pour les analyses chimiques.
Cette technique est basée sur la détection des rayons X dont les énergies dépendent de la nature de
I’atome émetteur. Ces analyses ont permis notamment de déterminer la composition chimique des
différentes phases minéralogiques des constituants présents. Un exemple d’image obtenue est présenté
sur la Figure 3.23.
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El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.3] [wt.%]
C 6 K-series 4,95 5,18 10,29 0,92
0 8 K-series 26,49 27,75 41,34 3,47
Na 11 K-series 0,30 0,31 0,33 0,05
Mg 12 K-series 5,02 5,25 5,15 0,30
Al 13 K-series 6,85 7,18 6,34 0,36
Si 14 K-series 15,49 16,22 13,77 0,69
S 16 K-series 0,97 1,02 0,76 0,06
K 19 K-series 0,26 0,28 0,17 0,04
Ca 20 K-series 34,65 36, 30 21,59 1,04
Ti 22 K-series 0,49 0,51 0,26 0,04

Total: 95,47 100,00 100,00

Figure 3.23 : Exemple d'image avec analyse EDX obtenue sur un échantillon de SL1-30sLo.

Pour les observations au MET, l'analyse des échantillons a été réalisée a l'aide d'un microscope
électronique a transmission Philips® CM200. L'analyse chimique a également été effectuée a I'aide d'un
spectrométre a dispersion d’énergie (EDX). L'échantillon de béton a tester est broyé en poudre fine de
315 pm (méme procédure que pour les analyses ATG et DRX). Cette étape est importante pour avoir un
échantillon mince et homogene, facile a disperser. Les particules fines, tamisées a 315 um, sont ensuite
mélangées a de I'acétone. La partie surnageante est récupérée et placée sur une grille en cuivre pour étre
observée.

3.4.6.4.  Porosité par intrusion de mercure (PIM)

L’essai de porosité par intrusion de mercure est une technique largement utilisée pour quantifier la
distribution porale d’un matériau & base de ciment. Il s’agit d’un test rapide et simple a mettre en ceuvre,
couvrant une gamme tres large de tailles de pores pouvant aller de 3 nm jusqu’a 300 um [Cherkaoui,
2010]. Cette méthode de laboratoire permet de déterminer notamment la porosité volumique totale (en
pourcentage) et le rayon moyen de pores. L’essai est basé sur la pénétration du mercure dans les pores
sous I’action d’une pression (appliquée d’une fagon incrémentale).

Dans le cadre de ce travail, les essais de porosimétrie ont été menés, sur quelques formules, avec un
porosimétre a mercure type Autopore IV, montré sur la Figure 3.24. Aprés 3 et 90 jours d'hydratation,
des petits échantillons, d’environ 0,5 x 0,5 x 0,5 cm?, sont découpés a partir des éprouvettes prismaticques
de 4 x 4 x 16 cm? pour chaque mélange de BUHP étudié. Les échantillons agés de 3 jours sont immergés
dans du méthanol pour bloquer la progression de la réaction dhydratation. La préparation des
échantillons comprend le séchage par passage a I’étuve a 105 °C, puis leur conservation dans des pots
avant de procéder aux essais. La température du laboratoire, ou est installé le dispositif, est régulée a 20
+ 1 °C, ce qui limite les risques de dilatation/contraction du mercure et garantit une bonne
reproductibilité des tests.

Figure 3.24 : Porosimetre a mercure type Autopore IV.
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3.4.7.Propriétés de durabilité

En général, la durabilité du béton est liée a la porosité et donc a I’aptitude du matériau a résister a la
pénétration d’agents agressifs. De plus, tout mécanisme de dégradation, méme interne au béton,
implique un processus de transport au moins d’eau, et éventuellement d’ions ou de gaz. Les propriétés
de transfert des matériaux cimentaires (porosité et coefficient de diffusion) vont donc jouer un role
déterminant sur I’évaluation et la prévision de la durabilité des structures. Dans le cas de la corrosion
des armatures, c'est le transport de I'eau, du dioxyde de carbone, de I'oxygene, et éventuellement des
chlorures s'ils sont présents, qui est en cause.

Dans notre travail de recherche, on s’intéressera a la porosité accessible a I’eau, a la carbonatation
accélérée et a la diffusion des ions chlore. Dans cette partie, nous allons décrire les protocoles d’essais
réalisés pour évaluer ces indicateurs généraux de durabilité.

3.4.7.1.  Préparation des échantillons

Les indicateurs de durabilité sont évalués sur des échantillons agés de plus de 90 jours, ou le
développement de la microstructure est relativement stable. Ces échantillons ont été durcis dans des
conditions endogénes (stockés dans des sacs en plastique dans une chambre humide réglée a une
température de 20 + 1 °C). Des éprouvettes prismatiques (4 x 4 x 16 cm®) sont utilisées pour l'essai de
carbonatation. Pour la mesure de la porosité accessible a I'eau et du coefficient de diffusion, des cylindres
de 11 x 22 cm? sont utilisés. Ces éprouvettes (prismatiques et cylindriques) ont été découpées en
plusieurs tranches, comme le décrit la Figure 3.25. 1l est bien évidemment préférable d’éviter les
extrémités de 1’éprouvette afin de s’affranchir des effets de bord.

I, \\
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' \
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e ——
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&
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425
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Figure 3.25 : Echantillons pour les essais de durabilité.

3.4.7.2. Porosité accessible a [’eau

La porosité est un parameétre clé qui régit de maniére significative le comportement mécanique et la
durabilité du béton. Dans cette étude, cet indicateur est mesuré conformément a la procédure détaillée
par la norme francaise NF P18-459 [NF P18-459, 2022], moyennant quelques modifications. L’essai est
réalisé sur des disques de 11 cm de diamétre et de 2,5 cm d’épaisseur. Pour démarrer le test de porosité,
les échantillons cylindriques sont mis sous vide (sous une pression de 25 mbar) pendant 4 heures dans
un dessiccateur, comme le montre la Figure 3.26, puis saturés d’eau pendant une semaine en maintenant
la méme pression (au lieu de 44 heures spécifiées par la norme). Le choix de I'épaisseur et de la période
de saturation se justifie par la faible porosité de cette nouvelle génération de matrices cimentaires a trés
faible rapport E/L. 1l est important de noter que la mesure des propriétés de transfert du béton a porosité
extrémement faible n'a pas été une tache facile.
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Figure 3.26 : (a) Saturation de [’échantillon (b) Pesée hydrostatique.

Apres 168 h de saturation, les échantillons sont sortis du dessiccateur et une pesée hydrostatique est
effectuée (Figure 3.26) ; on note M,,, la masse humide hydrostatique. A ’aide d’un chiffon, on s'assure
rapidement et soigneusement que la surface de 1'échantillon est mate, sans toutes fois retirer 1’eau des
pores, avant de procéder a une nouvelle pesée dans ’air (M,;,-). Puis, les disques sont completement
séchés dans une étuve a 105 °C. Aprés avoir obtenu une masse constante, le séchage est arrété. A la
sortie de 1’étuve, les échantillons sont pesés ; on note Mg leurs masses seches.

La porosité accessible a 1’eau est évaluée en utilisant la relation suivante :

Mair - MS
%) = —x 100
" (A)) Mair - Meau

3.4.7.3. Carbonatation accélérée

La carbonatation est la réaction chimique du CO; existant dans I'environnement avec des produits
d'hydratation, tels que I'nydroxyde de calcium Ca(OH),, en présence d'une humidité suffisante. Cette
réaction produit de la calcite (CaCOs) qui conduit a une diminution du pH du béton, entrainant un risque
de corrosion des aciers et finalement de fissuration des structures en béton [Wang et al., 2015].

Dans ce travail de recherche, 1’évaluation de cet indicateur de durabilité a été réalisée conformément a
la norme francaise XP P18-458 [XP P18-458, 2022]. Pour chaque mélange de BUHP, des échantillons
cubiques (4 x 4 x 4 cm®) sont placés dans une étuve a 45 °C pendant deux semaines, puis dans une cuve
(Figure 3.27) soumise a une atmosphére contenant 50 % de CO; a 20 £ 1 °C et a 65 + 5 % d'humidité
relative pendant presque un an. La carbonatation se produit rarement sur le BUHP. Par conséquent, la
période d'exposition a été prolongée afin de pouvoir comparer les formules entre elles. A 1'age du test,
les échantillons sont récupérés, fendus et pulvérisés avec une solution colorante (Phénolphtaléine
C20H1404). La phénolphtaléine révele I’interface entre la zone saine et la zone carbonatée grace a la
coloration en violet de la zone saine. La profondeur de carbonatation est alors déterminée en faisant la
moyenne des mesures effectuées en différents points le long du bord de la zone incolore.

Il convient de noter que la pulvérisation a la phénolphtaléine ne donne pas une indication précise du
front de dissolution de la Portlandite. Il est difficile de distinguer la profondeur de la carbonatation aprés
la pulvérisation. 1l est plus facile de mesurer cette profondeur sur des échantillons fraichement fendus,
avant d'utiliser la solution colorante. Pour quantifier avec précision la carbonatation, des analyses ATG
ont été effectuées sur la partie carbonatée du béton afin de déterminer la quantité de CO; ayant pénétré
dans I'échantillon.
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Figure 3.27 : (a) Chambre de carbonatation (b) échantillons utilisés pour le test de carbonatation accélérée.

3.4.7.4. Diffusion des ions chlore

Aprés avoir découpé les cylindres 11 x 22 cm? en plusieurs tranches, seul le disque central de 2,5 cm
d’épaisseur de chaque éprouvette est utilisé pour 1’essai de diffusion. Le test accéléré de migration des
ions chlorure en régime non stationnaire sous champ électrique a été réalisé conformément a la norme
frangaise XP P18-462 [XP P18-462, 2022]. Cette méthode permet de déterminer un coefficient de
diffusion apparent du chlorure (Dapp) & partir de la mesure de la profondeur de pénétration des ions chlore
(Xqg) dans le matériau.

Pour commencer 1’essai, les disques de 2,5 cm d’épaisseur sont placés sous vide pendant 4 heures.
Ensuite, les échantillons ont été saturés pendant une semaine par une solution basique, constituée d’eau
déminéralisée, d’hydroxyde de sodium (NaOH) et d’hydroxyde de potassium (KOH) de concentration
1 g/l et 4,65 g/1, respectivement. La saturation est effectuée a I’aide d’un dessiccateur et d’une pompe a
vide (sous une pression de 25 mbar). Il est important de signaler ici que I'épaisseur du BUHP est réduite
de deux fois, par rapport au béton ordinaire, et que la durée d'exposition a la solution basique est
prolongée & une semaine pour assurer la saturation compléte de I'échantillon. En raison du nombre limité
de cellules et de la longue durée de I'essai (2 mois), les échantillons ont été testés apres 9 mois
d'hydratation pour s'assurer de la stabilité du développement de la microstructure.

Aprés saturation, chaque disque est enduit sur sa face latérale de deux couches de résine pour imposer
une diffusion unidirectionnelle dans I'échantillon. Ensuite, le disque a été fixé de maniere étanche (un
joint de silicone est entreposé entre les compartiments de la cellule et la périphérie de 1’éprouvette) dans
la cellule de migration, présentée sur la Figure 3.28. Cette cellule est composée de deux compartiments
cylindriques en PVC et plexiglas transparent d’une capacité de 1,82 | chacun. Ces deux compartiments
sont ensuite serrés contre I'échantillon a l'aide de six tiges filetées. Le compartiment ou est placée la
cathode de la cellule est rempli d'une solution contenant du chlorure de sodium a 30 g/l, d’hydroxyde de
sodium (NaOH) et d'hydroxyde de potassium (KOH) de concentration 1 g/l et 4,65 g/l, respectivement.
La méme solution exempte de chlorures de sodium est utilisée pour remplir le compartiment ou est
placée l'anode. Une différence de potentiel de 30 V a été appliquée pour accélérer le processus de
migration des ions pendant deux mois. Tous les essais sont menés dans une salle climatisée a une
température de 20 + 1 °C. L’essai débute lorsque le champ électrique est appliqué. La tension imposée
est ajustée périodiquement au cours de 1’essai.

Vers la fin du test, le disque de BUHP est coupé en deux parties, qui sont pulvérisées avec une solution
de nitrate d'argent AgNOs (0,05 M). On observe alors une précipitation de chlorure d'argent blanc,
indiquant la profondeur de pénétration des ions chlorure. Cette derniére permet de calculer le coefficient
de diffusion apparent du chlorure.
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Figure 3.28 : Essai de diffusion des ions chlorure.

3.5. Conclusion

Ce chapitre de la thése est une description détaillée des méthodes utilisées pour caractériser nos
formulations de BUHP et de leurs matieres premieres. Les mélanges de BUHP ont été développés dans
le but de réduire leur empreinte carbone, en remplacant partiellement le ciment par des LHF.

A I’échelle du matériau, nous nous sommes intéressés au comportement a 1’état frais de la matrice et a
son évolution au cours du temps. Un mini-cone a été utilisé pour vérifier I'étalement. Afin de répondre
a I'exigence de I'état frais, le dosage en SP a été ajusté pour obtenir la méme valeur d’étalement (35 cm)
qui reflete I’aptitude autoplagante des mélanges congus. La chaleur d’hydratation a été suivie par
calorimétrie isotherme et semi-adiabatique. Des mesures des temps de prise ont été effectuées. Les
mesures de retrait (chimique et volumique) ont également constitué une partie importante de ce travail.

Pour caractériser les performances, a I'état durci, des différents bétons étudiés, des essais mécaniques
(compression et traction par fendage) ont été réalisés. Aprés les essais mécaniques, une analyse
microstructurale a été menée (ATG, DRX, MEB, MET et PIM). Pour finir, nous avons détaillé les
techniques d’évaluation des indicateurs de durabilité (la porosité accessible a I’eau, la carbonatation et
la diffusion des ions chlore). Certaines modifications ont été apportées aux techniques adoptées, afin de
répondre & la particularité des BUHP et leur trés faible porosité. En effet, I’essai de porosité a I'eau a été
réalisé sur des disques de 2,5 cm d'épaisseur et la période de saturation a été prolongée pour une semaine.
Il était difficile de différencier le front de carbonatation aprés la pulvérisation, malgré la longue période
d'exposition (presque un an) a 50 % de CO,. Des disques de 2,5 cm d'épaisseur saturés pendant une
semaine par une solution basique ont été utilisés pour déterminer le coefficient de diffusion apparent du
chlorure. Compte tenu de la résistance élevée du BUHP aux agents agressifs, la période d'exposition a
la solution saline a été prolongée pour deux mois.
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DEUXEME PARTIE : PROGRAMME EXPERIMENTAL

Chapitre 4 :
PROPRIETES AU JEUNE AGE DES BUHP

[Ce chapitre est une traduction enrichie d'un article publié dans la revue internationale
"Construction and Building Materials"]

[Moula et al., 2023 (a)] S. Moula, A. Ben Fraj, T. Wattez, M. Bouasker, N. Bel Hadj Ali, The very early-age behaviour of Ultra-high
performance concrete containing ground granulated blast furnace slag, Constr. Build. Mater. 400 (2023) 132630,
https://doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2023.132630.
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Chapitre 4 : Propriétés au jeune age des BUHP

Dans cette partie, le chapitre quatre porte sur ’analyse et l'interprétation des résultats expérimentaux
qui concernent principalement [’effet de la finesse et du dosage du laitier sur les propriétés au jeune
age des BUHP. Au préalable, les résultats de la campagne expérimentale menée sur quatre pates de
ciment et de laitier, en substitution compléte du ciment, seront également présentés afin d’évaluer la
réactivité du laitier.

4.1. Introduction

Des les premiéres heures apreés sa fabrication, le béton, a I'abri de tout séchage, est soumis a une variation
de volume appelée retrait endogéne. Cette déformation est une propriété commune a toutes les matrices
cimentaires. Elle résulte du phénomeéne de contraction de Le Chatelier et de la consommation de 1’eau
par les réactions d’hydratation qui entraine une désaturation du réseau poreux. Le retrait endogene est
tout particuliérement critique au trés jeune age des matériaux a matrices cimentaires a faible rapport E/C
et constitue méme une cause de fissuration précoce du matériau.

En raison de la présence d'une fraction élevée de particules fines, d'un faible rapport E/L et de I'absence
de granulats grossiers dans le BUHP [Cheyrezy et al., 1995], le risque d'un retrait élevé ne peut étre
exclu. En général, un tel retrait élevé entraine des contraintes résiduelles qui peuvent provoquer des
fissures et nuire davantage a la durabilité du BUHP. Plusieurs recherches ont montré que le retrait
endogéne se produit principalement au jeune &ge dans des conditions endogenes (isothermes et sans
échange hydrique) [Baroghel et Kheirbek, 2001]. Récemment et avec l'utilisation du BUHP a faible
rapport E/L, étudier le retrait endogéne dés les premiéres heures d'hydratation est devenue de plus en
plus primordial.

Dans ce chapitre, nous présentons tout d'abord les résultats expérimentaux relatifs a I'étude de la
réactivité du laitier afin de mieux comprendre les mécanismes a l'origine du retrait endogene. Ensuite,
nous nous intéressons aux propriétés au jeune age des BUHP a base de laitier. Les résultats des essais
de caractérisation au jeune age (dés la fin du malaxage) seront présentés : (i) la maniabilité en mesurant
I’étalement au mini-céne, (ii) le dégagement de chaleur suivi par microcalorimétrie isotherme, (iii) le
temps de prise avec ’essai Vicat et (iiii) la variation des retraits chimique et volumique endogéne.

4.2. Réactivité des laitiers

La réactivité du laitier est considérée comme un paramétre trés important pour évaluer la performance
des matériaux a base de ciment. Contrairement a la plupart des additions, le laitier posséde a la fois des
propriétés hydrauliques et pouzzolaniques [Ahmed et al., 2021]. La premiére propriété (hydraulicité)
est liée a sa réaction avec l'eau, qui forme des hydrates mécaniquement résistants. La seconde
(pouzzolanicité) concerne sa réaction avec la Portlandite pour générer également des produits
mécaniquement résistants.

Cette partie du chapitre traite de 1’étude de la réactivité des trois laitiers (SL1 (420 m#/kg), SL2 (700
m?/kg) et SL3 (1576,8 m?/kg)) afin d’estimer leur contribution au développement des résistances
mécaniques lors de leur incorporation en tant qu’ajout minéral. Afin d'évaluer la réactivité du laitier,
plusieurs facteurs doivent étre pris en compte. Il a été souligné dans la partie bibliographique que la
réactivité du laitier est largement liée & la composition chimique. Le calcul de I'indice de basicité
(Ca0/SiO,) permet d'évaluer le caractere hydraulique du laitier. Pour une bonne activité hydraulique,
cet indice doit étre proche de 1,3 [Divet et le Roy, 2013]. Selon la norme européenne relative au laitier
de haut fourneau [NF EN 15167-1, 2006], I'activité hydraulique est déterminée par le calcul de l'indice
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d'activité, qui est le rapport, a une échéance donnée, de la résistance a la compression d'un mortier dont
la partie liante est composée de 50 % de laitier et de 50 % de ciment Portland témoin, a celle obtenue
au méme age sur un mortier témoin issu du méme ciment. Pour l'utilisation d’un laitier granulé de haut
fourneau moulu, la norme exige que cet indice d'activité ne soit pas inférieur a 0,45 et 0,7 & 7 et 28 jours
respectivement. Le calcul de ces deux indices a été effectué pour les deux laitiers SL1 et SL2 (Tableau
4.1). Seul l'indice de basicité a été calculé pour le laitier ultrafin (SL3).

Tableau 4.1 : indice de basicité et indice d’activité des laitiers étudiés.

Laitiers SL1 SL2 SL3

Indice de basicité 1,16 1,2 1,15
. s s 7 jours 0,7 0,93 -
Indice d’activité 28 jours 003 112 )

Les laitiers utilisés dans cette étude sont de basicité modérée (CaO/SiO, = 1,1 & 1,2) [Divet et Le Roy,
2013]. SL1 et SL2 ont un indice d’activité a 7 et 28 jours conforme a la norme. D’un point de vue
granulométrie, il est bien admis que plus le laitier est fin, plus sa réactivité est élevée et, par conséquent,
plus les résistances mécaniques sont élevées. En effet, en augmentant la finesse, on augmente la surface
de contact entre les phases vitreuses du laitier et I'eau, voire I'agent activant en cas d’activation. Il est
important de noter que broyer finement le laitier permet de rendre accessible les nodules de chaux et les
silicates de calcium pour que les propriétés d’activation basique et d’hydraulicité puissent étre possibles.
La norme [NF EN 15167-1, 2006] indique qu’une finesse minimale du laitier de 275 m?/kg est requise.
De nombreuses études ont tenté de relier les propriétés du laitier, en particulier sa finesse, directement
a la résistance ou de développer une relation qui puisse expliquer ou prédire la résistance observée du
béton incorporant du laitier [Gupta, 2016]. En général, I'augmentation de la finesse conduit a un meilleur
développement de la résistance, mais dans la pratique, la finesse est limitée par des considérations
économiques et de performance et des facteurs tels que la rhéologie, le temps de prise et le retrait.
Récemment, Zhou et al. [Zhou et al., 2022] ont constaté que l'ajout de laitier ultrafin réduit
considérablement la fluidité de la pate composite. Les diagrammes DRX, présentés dans le troisieme
chapitre, sont caractéristiques d'un matériau vitreux. Les laitiers utilisés sont parfaitement vitrifiés. Ils
remplissent les conditions d'un matériau pouzzolanique (forte proportion de silice et éventuellement
d'alumine, forte proportion de phase vitreuse et grande surface spécifique). La silice réactive (amorphe)
réagit avec la Portlandite (Ca(OH),) en présence d'eau pour former des C-S-H. La prise pouzzolanique
est plus lente que la prise hydraulique car il faut une quantité suffisante de Portlandite pour démarrer la
réaction.

Les caractérisations chimique, granulométrique et minéralogique des laitiers étudiés ont permis de
montrer qu’ils présentent des possibilités de valorisation dans le domaine des matériaux cimentaires
grace a des granulométries adaptées, des compositions chimiques proches des ciments et de bons états
de surface pour cette application. Ce type de coproduit, incorporé dans la formulation du béton, a pour
objectif de participer a la prise et au développement des résistances mécaniques de ce matériau a matrice
cimentaire. Dans cette premiére partie, la réactivité des trois laitiers étudiés a été évaluée au moyen
d’une campagne expérimentale menée sur quatre pates de ciment et de laitier. Les résultats de cette étude
seront détaillés dans les paragraphes suivants.

4.2.1.Chaleur d’hydratation des pites étudiées

Pour clarifier l'influence de la finesse du laitier sur le processus dhydratation, des tests de
microcalorimétrie isotherme ont été réalisés pour les différentes pates préparées. Les résultats du flux
de chaleur de réaction et de la chaleur d’hydratation cumulée des différents échantillons incorporant du
ciment Portland ordinaire (P-OPC), du laitier ordinaire (P-SL1), du laitier superfin (P-SL2) et du laitier
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ultrafin (P-SL3) sont présentés sur la Figure 4.1. Le Tableau 4.2 résume les valeurs caractéristiques
mesurées des courbes de microcalorimétrie isotherme. Tous les résultats sont exprimés par gramme de
liant.
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Figure 4.1 : (a) Flux de chaleur de réaction et (b) chaleur de réaction des pates de ciment et de laitier.

Tableau 4.2 : Récapitulatif des caractéristiques d'hydratation des pates étudiées.

o , Temps du pic de flux de chaleur Intensité maximale du flux de
Chaleur de réaction cumulée
tmax chaleur
Pates ) Valeur 3 Valeur Valeur mesurée Valeur
Valeur mesurée normalisée Valeur mesurée normalisée max (MW/g normalisée
Qmax (‘]/g Ilant) Qmax _ tmax (h) tmax (_) ma)i- Imax _
O (Rep) ) tmax (Ref) iant) g (Rep) )
P-OPC (Réf) 371,2 1 9 1 4.7 1
P-SL1 82,1 0,22 502 55,78 0,08 0,02
P-SL2 187,4 0,50 37,6 4,18 0,32 0,07
P-SL3 180,4 0,49 90,3 10,03 0,3 0,06

Selon la plupart des études, le processus d'hydratation des matériaux a base de ciment Portland peut étre
divisé en cing étapes : une période d'évolution rapide de la chaleur, une période dormante avec une
faible évolution de la chaleur, une étape d'accélération des réactions de CsS et CsA pendant quelques
heures, une période de décélération ou I'évolution de la chaleur dégagée s'abaisse pour atteindre une
valeur constante dans I'étape cing avec un taux d’hydratation négligeable [Yang et al., 2018]. La Figure
4.1 (a) montre que la pate de référence (P-OPC) présente une période d'induction plus faible avec une
évolution plus rapide de I'hydratation. En raison de I'nydratation trés rapide du CsA, qui produit de
I'ettringite, le premier pic exothermique de I'nydratation de P-OPC, survenant au cours de la période
initiale, n'est pas représenté sur la Figure 4.1 (a). La formation d'ettringite par la dissolution du CsA est
considérée comme la principale raison du premier pic exothermique [Wang, 2021].

Il est évident que le CPO se caractérise par un processus d'hydratation rapide. Sa chaleur de réaction
exothermique atteint environ 30 % de sa valeur maximale (mesurée a 40 jours) a 12 heures d'age et 64
% apres 48 heures, comme le montre la Figure 4.1 (b). Contrairement au ciment qui s'hydrate par simple
ajout d'eau, le laitier de haut fourneau vitrifié n'est rapidement soluble que dans une eau alcalinisée et a
donc besoin d'un agent activateur pour développer une cinétique d’hydratation qui réponde a l'objectif
souhaité (performance acceptable). Ceci est clairement observé sur la Figure 4.1 (a). Les pics
n'apparaissent qu'aprés au moins 37 heures pour les pates contenant 100 % de laitier. Cette observation
peut s'expliquer par la différence de finesse des liants utilisés et, par conséquent, par la différence de
réactivité, qui est fortement liée au mécanisme d'hydratation. 1l convient de noter que la substitution
totale du ciment par le laitier a considérablement réduit I'intensité du pic de flux de chaleur et la chaleur
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d'hydratation cumulée. Le Tableau 4.2 révele que les intensités du pic de flux de chaleur de P-OPC, de
P-SL1, de P-SL2 et de P-SL3 sont respectivement de 4,7, 0,08, 0,32 et 0,3 mW/g de liant, et les temps
nécessaires pour atteindre ces valeurs sont de 9, 502, 37,6 et 90,3 heures. La chaleur totale de réaction
est passée de 371,2 J/g de liant pour I'échantillon de référence a 82,1 J/g pour P-SL1, 187,4 J/g pour P-
SL2 et 180,4 J/g pour P-SL3. Il a été démontré que les réactions hydrauliques et pouzzolaniques dans
un systeme cimentaire a base de laitier liberent moins de chaleur que I'hydratation du ciment Portland
[Mounanga et al., 2011]. La présence de laitier dans une matrice cimentaire entraine une réduction de
la quantité de chaleur dégagée par rapport au ciment Portland. Ceci est directement lié a I'effet de dilution
du laitier et a sa réaction lente [Ben Fraj et al, 2019].

En raison de sa trés faible réactivité, le laitier ordinaire tend a retarder I'hydratation, ce qui & son tour
réduit considérablement la quantité d'hydrates formés, et une réduction de la résistance a la compression,
en particulier au jeune age, peut étre observée. Bien que le LHF ait une réactivité hydraulique, due
principalement & I'hydratation du silicate de calcium, il présente cependant une part inerte importante,
qui est composée d'éléments riches en fer. Cette part inerte a un impact sur l'activité du laitier et peut
altérer ses propriétés mécaniques lorsqu'il est utilisé dans la formulation de produits cimentaires en
remplacement du ciment. La Figure 4.1 (b) montre clairement que le dégagement de chaleur de P-SL2
et P-SL3 est significativement plus élevé que celui de la pate contenant du laitier ordinaire (P-SL1). SL2
et SL3 ont une surface spécifique plus importante que SL1, ce qui se traduit par une énergie de surface
plus élevée du laitier [Zhou et al., 2022]. Les laitiers a haute finesse ont montré une activité plus élevée
que le laitier a finesse ordinaire, et commencent a s’hydrater a un stade précoce. Cette observation est
en accord avec les résultats de I’étude de Li et al. [Li et al., 2021] qui ont rapporté que le laitier avec un
D50 < 4,3 um présente une activité beaucoup plus élevée que celle du laitier classique. En outre, les
particules tres fines de laitier agissent comme de sites de nucléation pour les produits d'hydratation et
augmentent la chaleur d'hydratation. SL2 et SL3 présentent pratiquement le méme profil de
caractéristiques d'hydratation, avec une différence dans le temps nécessaire pour atteindre le pic
d'hydratation maximal.

On s'attendait a ce que la matrice incorporant les particules de SL3 s’hydrate plus rapidement que P-
SL2, mais cet effet d'accélération n'était pas visible. Il est intéressant de noter que la finesse du laitier
peut influencer la cinétique d'hydratation de différentes maniéres. L'utilisation de SL3 réduit
considérablement la fluidité de la pate. Cet effet négatif sur le comportement rhéologique de la pate peut
également impacter le processus d’hydratation. Les forces d'attraction interparticulaires augmentent
avec la diminution de la taille des particules et favorisent les agglomérations. Dans ce cas, les particules
ultrafines sont collées les unes aux autres et se comporteraient comme des laitiers grossiers.

4.2.2.Retrait chimique des pates étudiées

Cette section traite de I’influence du remplacement total du ciment par du laitier de trois finesses
différentes sur le développement du retrait chimique. La contraction de Le Chatelier se produit parce
gue le volume absolu des produits d'hydratation est inférieur a celui des réactifs (liant et eau). Il convient
de noter que trés peu d'études ont été menées sur le retrait chimique des liants multi-composants
[Bouasker et al., 2014 ; Ben Fraj et al., 2019]. La Figure 4.2 illustre I'évolution du retrait chimique des
différentes pates examinées en fonction du temps.

Comme indiqué précédemment, P-OPC a présenté le taux d'hydratation le plus élevé. Par conséquent,
cette pate montre un retrait chimique significatif sur I'ensemble de la période d'étude. Sa valeur est
d'environ 47,4 mm?®g de liant a 14 jours d'hydratation. Les particules de ciment réagissent rapidement
avec l'eau de gachage pour générer des hydrates. Ceci explique l'augmentation rapide du retrait
chimique. La valeur du retrait chimique de la pate de référence atteint environ 31 % de sa valeur
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maximale apres 12 heures d’hydratation et 70 % aprés 48 heures, comme le montre la Figure 4.2. Cette
observation est en accord avec les résultats de la chaleur d'hydratation. Ben Fraj et al. [Ben Fraj et al.,
2019] ont mesuré une valeur de retrait chimique de 45 mm?/g de ciment a 192 h pour un mortier de
référence fabriqué avec un CEM 1 52,5 N PM ES et un rapport E/L égal a 0,48. Il est clair que les pates
de laitier présentent un retrait chimique plus faible que I'échantillon de référence. Par exemple, a I'age
de 14 jours, le retrait chimique de P-SL1, P-SL2 et P-SL3 a diminué de 82 %, 52 % et 44 %,
respectivement, par rapport a P-OPC. Les résultats obtenus sont liés & I'hydratation lente des pates a
base de laitiers. Dans la matrice P-OPC, plus de produits d'hydratation ont été créés, tandis que dans le
cas du remplacement du ciment par du laitier, différents hydrates ont été générés avec un volume
inférieur a celui des hydrates conventionnels. On peut donc en déduire que les pates incorporant 100 %
de LHF présentent moins de retrait chimique pendant toute la période en raison de la faible réactivité de
cet ajout minéral par rapport au CPO.
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Figure 4.2 : Evolution du retrait chimique des pates étudiées.

En ce qui concerne I'effet de la finesse, on constate que I'augmentation de la surface spécifique du laitier
favorise le processus d'hydratation des pétes a base de LHF et augmente donc le retrait chimique.
Comme pour le test de microcalorimétrie, le laitier superfin et le laitier ultrafin présentent un profil de
retrait chimique similaire avec une légere différence. Il est intéressant de noter que I'effet de remplissage
du laitier a haute finesse peut modifier la réaction de la pate par son réle physique et favoriser une
hydratation précoce. En conséquence, le retrait chimique augmente. Ceci peut étre attribué a la fois a
I’effet physique et aux réactions du laitier [Bouasker et al., 2014]. Mounanga et al. [Mounanga et al.,
2011] ont rapporté que l'effet de nucléation conduit a une réactivité plus élevée du mélange au jeune
age. Les surfaces spécifiques de SL2 et SL3 sont plus élevées que SL1, ce qui peut fournir des sites de
nucléation supplémentaires pour les produits d'hydratation, accélérer le processus d'hydratation et
contribuer a la réduction des pores [Holt, 2001]. Un point important a noter est que le laitier ultra fin
présente le retrait chimique le plus élevé au cours des premieres minutes. La valeur atteinte apres une
heure est de 5,5 mm?®g de liant.

4.2.3.Retrait endogene des pates étudiées

Parmi les différents facteurs qui influencent le retrait du béton a base de laitier, la finesse et la teneur en
laitier sont probablement les plus importants & considérer. Le retrait endogéne est connu pour étre I'un
des principaux phénoménes responsables de la (micro) fissuration prématurée des matériaux a base de
ciment. 1l est donc nécessaire de comprendre ce probléme de grande importance pour mieux contrdler
la durabilité, qui dépend largement des variations dimensionnelles des matrices cimentaires au jeune
age. Cette section traite des effets du remplacement total du ciment par du laitier de trois finesses
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différentes sur le retrait endogene. La Figure 4.3 présente I'évolution du retrait endogéne volumique
pour les différentes pates étudiées.
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Figure 4.3 : Evolution du retrait endogéne des pates étudiées.

La Figure 4.3 montre que la courbe de retrait endogene de la pate P-OPC présente une croissance rapide
au cours de la premiere période. Sa valeur est de 3026 um/m a 24 heures, soit 54 % de sa valeur
maximale a 14 jours. Le retrait atteint une valeur de 4512 um/ma 7 jours. Le retrait endogéne important
est attribué au volume élevé de la pate. La vitesse de réaction d'hydratation du matériau cimentaire est
bien connue pour étre la principale raison de I'auto-dessiccation interne [Caixia et al., 2018]. La réaction
d'hydratation précoce entraine une consommation rapide de l'eau libre interne et l'effet d'auto-
dessiccation se développe également rapidement. Au fur et & mesure que I'dge avance, le taux
d'hydratation diminue et tend a se stabiliser, I'effet d'auto-dessiccation diminue également et tend a se
stabiliser.

Dans les mémes conditions (rapport E/L de 0,4), la substitution totale du ciment par SL1 conduit a une
réduction du retrait endogéne pendant toute la période d'investigation. Cette tendance est en accord avec
les résultats du retrait chimique. 1l a été constaté que la vitesse de réaction du laitier ordinaire est lente
et que, par conséquent, sa consommation d'eau est également lente. Cela signifie que les effets des
dépressions capillaires, dus a la consommation d'eau des pores par les réactions d'hydratation, ne sont
pas assez importants pour induire un retrait endogéne significatif. La valeur maximale est d'environ
3785 um/m (a 14 jours). La valeur de retrait de P-SL1 est de 3501 pum/m a 7 jours. Comme observé, la
finesse du laitier a un impact considérable sur le retrait. L'incorporation de SL2 ou SL3, en remplacement
total du ciment, augmente le retrait endogéne car la densité de ces minéraux est inférieure a celle du
ciment (les volumes de P-SL2 et P-SL3 sont supérieurs au volume de P-OPC). Jusqu'a I'age de 4 jours,
P-SL2 et P-SL3 présentent des déformations comparables. Le fort retrait de la pate P-SL3 pendant les
premiéres heures peut étre expliqué par la consommation rapide de I'eau par les particules ultrafines.
L'augmentation de la finesse du laitier peut accélérer le taux de consommation d'eau et réduire
rapidement le rayon des pores capillaires, augmentant ainsi le développement du retrait endogéne. Les
valeurs de retrait endogéne de P-SL2 et P-SL3 sont respectivement de 8077 et 10258 um/m a 14 jours.
A 7 jours, P-SL2 et P-SL3 ont un retrait endogéne de 7320 et 9505 pm/m, respectivement. La finesse
du laitier peut modifier la structure des pores, ce qui est étroitement liée au retrait endogéne [Yang et
al., 2019 (a)]. Comme prévu, les résultats indiquent un retrait endogene tres élevé pour la pate contenant
du SL3. 1l est bien connu que le retrait endogéne di a l'auto-dessiccation est principalement lié aux
structures des pores fins. Ainsi, les additions minérales contenant plus de pores fins sont plus sensibles
a l'auto-dessiccation et par conséquent au retrait endogene [Ghafari et al., 2016]. 1l convient de souligner
que la réaction pouzzolanique du laitier augmente la consommation d'hydroxyde de calcium, qui & son
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tour augmente la consommation d'eau. La consommation d'eau plus élevée entraine une auto-
dessiccation plus importante. Par conséquent, les réactions du LHF augmentent le retrait endogéne en
raison de l'affinement de la structure des pores et de I'épuisement plus important de l'eau [Liu et al.,
2018].

4.2.4.ATG des pates étudiées

Pour mieux comprendre les réactions chimiques des laitiers au cours de I'hydratation, une analyse
thermogravimétrique des pates hydratées a été réalisée. Le but de ce test est de caractériser les différentes
formulations par la mesure directe de la perte de masse en fonction de la température. La Figure 4.4
présente les courbes d’analyse thermique de différentes pates étudiées a I’age de 3 jours. La
quantification de I'nydroxyde de calcium Ca(OH). a été obtenue a partir du calcul de la perte de masse
entre 410 °C et 520 °C. La quantité de Portlandite formée, qui refléte le caractére d’hydratation des
liants, est estimée par la quantification de la perte de masse due a I’évaporation de 1’eau liée aux hydrates
dans la plage de températures indiquée précédemment. La Figures 4.5 montre I'évolution de la teneur
en (CH) au sein des différentes pates. Les teneurs en CH calculées sont présentées dans le Tableau 4.3.
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Figure 4.5 : Evolution de la teneur en Portalndite en fonction du temps des différentes pates.

Le premier pic détecté en dessous de 200 °C est principalement di a la déshydratation de plusieurs
hydrates tels que les C-S-H, I'ettringite, le monosulfoaluminate, le gypse et le monocarbonate [\VWongkeo
et al., 2013]. La Figure 4.4 (b) montre clairement que la perte de masse de P-OPC due a la
déshydratation de C-S-H et d'AFt est plus importante que celle des pates a base de laitier. P-SL2 présente
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un pic plus prononcé que P-SL1 et P-SL3. Cela implique la présence de plus de C-S-H et d'AFt dans P-
OPC que dans P-SL1, P-SL2 et P-SL3, et la présence plus faible de C-S-H et d'AFt dans P-SL1 et P-
SL3 que dans P-SL2. Le deuxiéme pic indiquant la décomposition du Ca(OH), a été observé pour le
mélange de référence. En raison de la faible quantité de Portlandite dans les mélanges a base de laitier,
ce pic n'était pas visible sur la Figure 4.4 (b). Comme indiqué sur la Figure 4.5, une augmentation
rapide de la teneur en Portlandite produite a été observée pour P-OPC. Ceci pourrait étre attribué a
I’accélération de I’hydratation du ciment lui-méme. Les résultats montrent qu'a tous les ages
d'hydratation, la pate de référence contient une plus grande quantité de Ca(OH)2 que les autres pates de
laitier. Au fur et & mesure que I'hydratation progresse, la quantité de Portlandite mesurée dans la pate de
ciment ordinaire augmente. A tous les ages considérés, I'échantillon de P-OPC contient une quantité
significative de Ca(OH).. Cette valeur a augmenté d'environ 57 % entre 1 et 90 jours. Cette observation
évidente est attribuée aux réactions hydrauliques du ciment. Il n'y a pas de réactions pouzzolaniques qui
pourraient conduire a la diminution ou a la consommation de Portlandite. Les résultats obtenus sont en
accord avec ceux des tests de microcalorimétrie isotherme. L'hydratation rapide du ciment entraine une
augmentation de la teneur en Ca(OH), au jeune &ge. Aprés 7 jours dhydratation, une légére
augmentation de la teneur en Portlandite a été enregistrée. Cela confirme que la majeure part de
I'nydratation du CPO se produit au cours des premiers jours.

Tableau 4.3 : Teneurs en Portlandite des pates étudiées (+ 0,1 %).

R Age (jours)
Pates 1 3 7 14 28 56 90
P-OPC 13,2 16,9 18,6 18,8 18,9 20,1 20,8
P-SL1 0,3 0,3 0,4 0,4 1 05 1,1
P-SL2 0,5 1,2 1,7 2,8 2,3 3,3 2,6
P-SL3 0,7 0,8 1,6 2 2,3 2,9 2,5

La diminution de la teneur en Portlandite, par rapport a la pate de référence P-OPC, due a la réaction du
laitier est observée pour les trois pates P-SL1, P-SL2 et P-SL3. En effet, la substitution compléte du
ciment par le laitier entraine une baisse de la quantité de CH formée a tous les ages. Cette diminution
est trés remarquable pour la pate P-SL1, pour laquelle une réduction de 95 % de CH a été mesurée a 90
jours par rapport a la pate de référence. Ceci s’explique par le fait que le laitier classique réagit plus
lentement que le ciment et nécessite un seuil minimal de Portlandite pour déclencher les réactions
d’hydratation. Jusqu'a 14 jours, la teneur en Portlandite mesurée dans P-SL1 est stable (0,3-0,4 %). La
faible évolution du Ca(OH),dans P-SL1 s'explique par sa vitesse de réaction trés lente, telle qu'observée
par le test de microcalorimétrie isotherme. De nombreuses études ont révélé que la faible réactivité du
laitier retarde le processus d'hydratation [Gupta, 2016 ; Xuan et al., 2021]. Laréaction du laitier est plus
faible que celle du ciment, ce qui peut conduire a une réduction de la résistance initiale du matériau
[Park et al., 2021]. Pour P-SL2, une augmentation de 140 % de la Portlandite a été enregistrée entre 1
et 3 jours. Cependant, la teneur en CH est passée de 0,7 a 0,8 % pour P-SL3 entre 1 et 3 jours. Ceci
confirme que la vitesse d’hydratation de SL2 est plus rapide que celle de SL3. La réaction hydraulique/
pouzzolanique du laitier ordinaire est lente par rapport a celle des SL2 et SL3. La diminution ou la
consommation de la Portlandite entre 28 et 56 jours pour la pate contenant SL1 implique que la réaction
pouzzolanique est initiée. Pour P-SL2, la quantité de Portlandite a diminué de 18 % entre 14 et 28 jours.
Cette valeur est passée de 2,9 % a 56 jours a 2,5 % a 90 jours pour P-SL3. Les résultats obtenus indiquent
que SL2 a une réactivité pouzzolanique élevée, ce qui a un effet bénéfique sur la résistance a la
compression. La variation de la teneur en Portlandite est liée a la synergie entre la réaction hydraulique
formant la Portlandite et la réaction pouzzolanique induisant sa consommation. Il est communément
admis que la présence de Portlandite dans les matrices hydratées joue un réle important dans la réaction
pouzzolanique [Zhou et al., 2020]. Le laitier est chimiquement activé par Ca(OH); et sa réaction produit
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des C-S-H supplémentaires, qui remplissent les pores et conduit a I'affinement de la microstructure a
long terme. En raison de leur grande finesse, les particules SL2 et SL3 réagissent rapidement avec I'eau
pour former du Ca(OH).. Il convient de noter que P-SL2 et P-SL3 ont montré un comportement assez
similaire. Cependant, il a été constaté que la réaction pouzzolanique de SL2 commencait avant celle de
SL3. Ces résultats sont cohérents avec ceux obtenus par I’essai de microcalorimétrie. On peut donc
conclure que l'augmentation de la surface spécifique peut accélérer la réaction hydraulique et
pouzzolanique jusqu'a une finesse optimale, au-dela de laquelle un effet retardateur est observé. Cet
effet pourrait étre lié a la quantité d'eau disponible pour I'nydratation. En effet, les particules ultrafines
consomment beaucoup plus d'eau et impactent le comportement rhéologique des matrices [Zhou et
Zhang, 2021], présentant ainsi une influence considérable sur la vitesse d’hydratation.

4.2.5.Résistance a la compression des pates étudiées

Les résultats de I'évolution de la résistance a la compression des différentes pates formulées, présentés
sur la Figure 4.6, révélent que I'échantillon P-OPC présente les valeurs les plus élevées a tous les ages
considérés. En raison de la texture de la pate P-SL1 et de sa faible résistance, il a été difficile de détecter
la rupture des échantillons a toutes les échéances.
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Figure 4.6 : Evolution de la résistance a la compression des pates étudiées.

Comme prévu, le remplacement total du ciment par du laitier a réduit de maniére significative la
résistance a la compression. Aprés 7 jours d'hydratation, les résistances a la compression des pates P-
SL2 et P-SL3 ont diminué respectivement de 76,3 % et 81 % par rapport a la pate de référence. Cette
constatation évidente est en accord avec les résultats des tests de microcalorimétrie isotherme. Les pates
SL2 et SL3 ont dégagé une faible quantité de chaleur, reflétant un processus d'hydratation lent et une
résistance a la compression plus limitée. Aux ages avancés (56 et 90 jours), la réaction pouzzolanique
du laitier est chimiquement activée par le Ca(OH)., produisant des C-S-H supplémentaires. Ces derniers
remplissent les pores et améliorent la résistance a la compression [Abdulkareem et al., 2018 (b)]. Par
conséquent, la différence entre la pate de ciment ordinaire et les systemes au laitier est réduite. Par
exemple, apres 90 jours d'hydratation, les résistances a la compression de P-SL2 et P-SL3 ont diminué
de 29,4 % et 46,9 %, respectivement, par rapport a I'échantillon de référence. Cet effet est expliqué par
la participation tardive du laitier dans les réactions d’hydratation. De nombreuses études ont prouvé que
le laitier a tendance a affaiblir les propriétés mécaniques des matrices composites au jeune age en raison
de sa faible réactivité [Ben Fraj et al., 2019]. Cependant, au fur et a mesure que I'hydratation progresse,
le LHF est chimiquement activé par la Portlandite formée par la réaction hydraulique du laitier. La
réaction pouzzolanique entre le laitier et le Ca(OH). produit dans la solution interstitielle génére des C-
S-H supplémentaires, qui améliorent la microstructure et donc la résistance a la compression a long
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terme des matériaux cimentaires [Liu et al., 2018]. Jusqu'a I'age de 28 jours, SL2 et SL3 présentent des
valeurs de résistance trés proches. Au début de la période d'hydratation, si on se limite & SL2 et SL3, il
semble que la finesse du laitier n'ait pas eu d'influence significative sur le comportement mécanigue des
pates. Aux ages plus avancés (56 et 90 jours), l'augmentation de la finesse du laitier entraine une
réduction de la résistance a la compression. Comme le montre la Figure 4.6, cette derniére est passée
de 59,7 MPa pour P-SL2 & 44,9 MPa pour P-SL3 a 90 jours. En raison de sa finesse extrémement élevée,
SL3 a un effet négatif sur le comportement rhéologique de la péte, ce qui entraine une réduction de la
résistance a la compression a des ages plus avancés. Ceci est en accord avec les résultats des travaux
antérieurs [Lavergne et al., 2019 ; Zhou et al., 2022]. L'amélioration de la réactivité par I'augmentation
de la finesse est contrebalancée par une mauvaise rhéologie en présence de particules ultrafines.

Le Tableau 4.4 présente les résultats détaillés de la résistance a la compression et de la chaleur
d'hydratation. Comme on peut le voir, il y a une bonne corrélation entre la résistance a la compression
et le dégagement de chaleur. On peut clairement observer que la résistance a la compression augmente
amesure que la chaleur de réaction cumulée augmente. La chaleur émise par P-SL3 est inférieure a celle
de P-SL2 a tous les ages. Cela confirme la réduction de la résistance a la compression de P-SL3 par
rapport a P-SL2.

Tableau 4.4 : Données détaillées de la Figure 4.6.

. . Chaleur d’hydratation (J/g de Résistance a la compression
Age (jours) Pates liant) (MPa)

P-OPC 307.2 53.3+0.6

7 P-SL2 98.4 125+1.2
P-SL3 86.5 10.1+0.8
P-OPC 335.1 549+1.1

14 P-SL2 126.2 20.7+2
P-SL3 1195 202+1.3
P-OPC 359.4 68.9+0.8

28 P-SL2 162.4 27.7+19
P-SL3 155.8 26.7+2.2

4.2.6.Synthése des résultats sur les pates pures

Cette partie du chapitre vise a analyser I'influence de I'ajout de laitier de trois finesses différentes sur le
processus d'hydratation, le retrait chimique, le retrait endogene, l'analyse ATG et les propriétés
mécaniques des pates pures a base de ciment Portland et de LHF (SL1, SL2 et SL3). On peut conclure
que la substitution totale du ciment par le laitier a induit une réduction significative de la chaleur de
réaction et de la résistance a la compression. La diminution de la chaleur d'hydratation et la perte de
résistance mécanique sont principalement attribuées a I'effet de dilution du laitier, c'est-a-dire que plus
le taux de substitution est élevé, plus la chaleur libérée par gramme de liant est faible. Il a été constaté
gue la vitesse de réaction de SL1 est trés lente. Dans ce cas, une activation des réactions s'avére
nécessaire. Une fagon d'accélérer I'nydratation et le développement de la résistance dans les mélanges a
base de laitier est de modifier la finesse du LHF. Il a été souligné que I'augmentation de la finesse peut
accélérer le processus d'hydratation. Il semble que I'effet des sites de nucléation soit directement lié a la
finesse du laitier utilisé. Ainsi, la présence physique d'un laitier & haute finesse peut accélérer
I'nydratation au jeune &ge, par rapport & un laitier & finesse ordinaire. Cette tendance a I'accélération
entraine une augmentation du retrait chimique, conséquence directe de I'hydratation. Les laitiers SL2 et
SL3 augmentent le retrait endogene en raison de la surface spécifique élevée de leurs particules, ce qui
entraine une augmentation de la consommation d'eau. Les résultats suggérent que la quantité de pores
fins est un facteur prédominant qui peut fortement affecter le retrait endogene. La présence d'une plus
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grande quantité de pores capillaires fins dans les pates a base de laitier a haute finesse est responsable
d'un retrait endogene plus élevé au jeune age.

Parmi les laitiers étudiés, le laitier superfin (SL2) est le plus efficace pour accélérer le processus
d'hydratation. Les résultats obtenus confirment qu'il existe une finesse optimale pour I'utilisation
efficace du laitier, au-dela de laquelle la finesse n'a pas d'effet améliorant, voire un effet négatif sur les
propriétés du béton. Les particules SL3 ayant une grande surface spécifique diminuent nettement la
maniabilité du mélange, ce qui peut avoir un effet négatif sur les propriétés des matériaux cimentaires a
I’état durci. Lorsque des particules ultrafines sont utilisées, les forces attractives de Van der Waals
favorisent la floculation. Par conséquent, dans ce cas, SL3 peut servir de laitier grossier. En absence de
superplastifiant, les forces d'attraction augmentent avec la diminution de la taille des particules et
favorisent les agglomérations. Dans cette étude, SL2 peut étre considéré comme un matériau hautement
réactif. La meilleure réactivité du laitier a haute finesse s'explique principalement par l'accélération de
I'nydratation. Cet effet d'accélération implique une formation plus rapide de Portlandite et donc une
augmentation de la vitesse de réaction pouzzolanique.

L’étude sur les pates a base de LHF a été menée pour mettre en évidence le caractére hydraulique latent
de cette addition. Les résultats de 1’essai de microcalorimétrie isotherme ont montré que le LHF réagit
effectivement avec I'eau pour générer des produits d'hydratation avec une vitesse plus lente que celle de
I’hydratation du CPO. Malgré la faible chaleur détectée par microcalorimétrie (par rapport au CPO)
durant les premiers jours, les mesures de retrait montrent que le LHF développe des déformations
(chimiques et endogénes) dés les premiéeres minutes. Ceci confirme bien les réactions du LHF qui se
produisent au trés jeune age. L'augmentation de la finesse (i.e. réactivité) conduit a une réaction plus
rapide et a une déformation plus importante (cas de SL2 et SL3), reflétant I'effet de la taille des particules
de laitier sur I'évolution de la microstructure des matrices a basse de LHF. Aprés avoir étudié le
comportement des LHF a I'échelle de la pate, il est maintenant important d'évaluer les effets de cette
addition sur les propriétés au jeune age des BUHP.

4.3. Propriétés au jeune age des BUHP
4.3.1.Maniabilité des BUHP

La maniabilité des BUHP congus doit étre gérée avec soin pour garantir leurs propriétés sur site. Dans
cette étude, ce parametre clé a été mesuré en termes de diametre d'étalement au mini-cone afin de
déterminer la teneur requise en superplastifiant pour les BUHP a base de laitier. Afin d'obtenir la méme
valeur d'étalement (350 + 20 mm) que pour le mélange de référence, le dosage en SP a été ajusté. Pour
chaque mélange, plusieurs dosages de SP ont été testés jusqu'a I'obtention de la teneur optimale. Dans
cette recherche, les dosages de SP nécessaires pour obtenir un étalement de 35 cm pour tous les mélanges
de BUHP sélectionnés sont indiqués sur la Figure 4.7.

Les teneurs optimales en SP des bétons de référence (Refse et Refs2) sont respectivement de 2,2 % et 2
%. La teneur en SP de la formule de référence Refs., est légérement inférieure a celle du mélange de
référence Refse. Le dosage plus faible de SP se justifie par la capacité du laitier superfin (SL2) a
améliorer l'ouvrabilité du mélange. Cet effet positif peut étre partiellement attribué a 1’état de surface
lisse des particules de laitier produisant des plans de glissement [Liu et al., 2018]. La finesse de la FS
est nettement supérieure a celle du laitier. Les particules ultrafines sont connues pour augmenter la
demande en eau et cet effet est directement lié & leur surface spécifique extrémement élevee [Lavergne
et al., 2019]. La quantité de SP nécessaire pour disperser les particules de FS dépend de leur surface
spécifique. L'ajout de particules de FS est clairement associé a une teneur en SP plus élevée pour obtenir
une maniabilité similaire. Ces résultats sont en accord avec ceux de Pyo et Kim [Pyo et Kim, 2017], qui
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ont constaté que la substitution partielle de FS par du laitier fin (12.5 %) entraine une amélioration de
I'étalement de 70 mm (par rapport & la formule a base de 25 % de FS).

Dosage en SP (%)

&
o¥

Formules
Figure 4.7 : Dosages de SP requis pour un étalement de 35 cm.

La Figure 4.7 montre que la substitution de 30 % du ciment par du laitier classique (SL1-30sg) et du
laitier superfin (SL2-30sf) induit une baisse de la teneur en SP (par des quantités relatives de -36,4 % et
-63,6 %, respectivement) nécessaire pour obtenir le méme étalement que Refse. Une réduction du dosage
de SP est également observée pour les mélanges contenant du SL2 au lieu de FS. Le dosage de SP est
passé de 2 % (Refsi2) & 1,2 % et 1 % pour SL1-30s.2 et SL2-30si2, respectivement. Ces résultats
soulignent une amélioration considérable de la fluidité des BUHP lorsque de faibles quantités de laitiers
sont incorporées dans le mélange. L'ajout de LHF aux mélanges a un effet significatif sur la quantité de
SP nécessaire pour obtenir une meilleure ouvrabilité. Deux phénoménes simultanés peuvent expliquer
la diminution du dosage de SP : i) la diminution de la quantité de CsA réduit la formation précoce
d'ettringite, ce qui améliore finalement la maniabilité du mélange [Samet et Chaabouni, 2004] ; et ii)
I'amélioration de la compacité, puis de la cohésion des particules et de la viscosité du mélange
[Abdulkareem et al, 2018 (a)]. L'introduction du LHF rend le mélange plus cohésif et diminue I'eau de
ressuage et la ségrégation, ce qui améliore finalement le comportement rhéologique du béton a I'état
frais. Les résultats obtenus sont en accord avec ceux de Kim et al. [Kim et al., 2015], qui ont mesuré,
pour une méme teneur en SP, une augmentation de I’étalement de 9 % et 16 %, lorsque la teneur en
laitier est respectivement de 15 % et 30 %. Pyo et Kim [Pyo et Kim, 2017] ont rapporté que l'ajout de
laitier fin et de laitier ordinaire augmente la fluidité des BUHP de 11,6 % et 4,1 %, respectivement, par
rapport a I'échantillon de référence comportant uniquement de la FS. Randl et al. [Randl et al., 2014]
ont conclu que la surface spécifique du laitier fin et du laitier superfin pouvait améliorer la fluidité des
BFUP. La fluidité a augmenté de 1,8 % avec un remplacement de 45 % du ciment par du laitier fin et
de 10,7 % avec un remplacement de 45 % du ciment par du laitier superfin. L'incorporation de SL2
permet d'améliorer I'nomogénéité et la compacité. La compacité et la maniabilité étant étroitement liés,
I'inclusion de ces particules fines dans un mélange cimentaire devrait améliorer la compacité, ce qui est
généralement associé a une amélioration des propriétés rhéologiques [Abdulkareem et al., 2018 (a)].
Wang et al. [Wang et al., 2019] ont signalé que le dosage de SP a I'effet le plus significatif sur la
compacité des BUHP. Sur la base d'un dosage optimisé de SP, il est possible d'augmenter de maniére
évidente la compacité de BUHP. Cependant, au-dela d'une valeur "seuil", I'effet inverse peut étre
observé, avec une diminution de la compacité. Ce phénoméne peut étre attribué a la diminution de
I'épaisseur du film d'eau et a une meilleure dispersion des poudres grace a l'utilisation de SP. Si le dosage
de SP ajouté est trop élevé, plus d'air sera entrainé et la compacité diminuera simultanément.
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Pour le mélange SL1-50sr et malgré I'augmentation de la quantité de LHF, la teneur en SP nécessaire
pour atteindre 1’étalement du béton de référence est de 2,4 %. L'effet lubrifiant du SL1 et l'effet
fluidifiant du superplastifiant semblent étre atténués par la demande en eau des particules de laitier.
Cette réduction de la maniabilité (augmentation de la teneur en SP) est en partie attribuée a la surface
spécifique élevée des particules de SL1, qui absorbent plus d'eau. Par conséquent, il n'y a pas
suffisamment d'eau disponible pour la lubrification, ce qui empéche les particules de se déplacer
librement et entraine une diminution de I'ouvrabilité [Korpa et Trettin, 2008 ; Ghafari et al., 2014]. Ce
phénomene contrebalance celui de la lubrification. Cependant, une quantité plus faible de SP (1,2 %)
est nécessaire pour disperser les particules superfines dans le mélange SL2-50s¢. Cette baisse confirme
I'effet bénéfique d’un laitier a haute finesse. Gréce a leur effet de remplissage, les particules de SL2
améliorent la compacité de la matrice et favorisent la cohésion, ce qui améliore les propriétés
rhéologiques des BUHP. L'effet bénéfique du SL2 est attribué au fait que les particules superfines
remplissent les espaces créés par les particules de ciment et réduisent les forces de friction du matériau
a base de ciment et de SL2, ce qui entraine une grande fluidité du systéme OPC-SL2 [Ozbay et al.,
2016]. Cet effet est également lié & la diminution de la quantité de CsA, due a la réduction de la teneur
en ciment, qui induit une amélioration de la maniabilité.

4.3.2.Chaleur d’hydratation des BUHP

Afin de mieux comprendre l'influence des différentes finesses et teneurs en laitier sur les propriétés au
jeune age des mélanges de BUHP fabriqués avec différents dosages de SP, des essais de
microcalorimétrie isotherme ont été réalisés pour étudier I’hydratation du BUHP incorporant du laitier
et s'hydratant a 20 °C pendant les 7 premiers jours. Les évolutions du flux de chaleur et du dégagement
de chaleur de réaction, normalisés par gramme de liant, sont présentées respectivement sur les Figures
4.8 et 4.9. Le Tableau 4.5 résume les principales valeurs caractéristiques des courbes d'hydratation
isotherme.

Cette section traite de I'influence du dosage et de la finesse du laitier sur le processus d'hydratation du
BUHP. Comme prévu, le remplacement du clinker par du LHF jusqu'a 50 % sans modifier le rapport
E/L affecte la réaction d'hydratation.
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Figure 4.8 : Flux de chaleur de réaction des BUHP.
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Figure 4.9 : Evolution du dégagement de chaleur de réaction des BUHP.

Tableau 4.5 : Caractéristiques d'hydratation des mélanges BUHP.

s . Temps du pic de flux de chaleur Intensité maximale du flux de
Chaleur de réaction cumulée
Emax chaleur
Mélanges ) Valeur ) Valeur Valeur mesurée Valeur
Valeur mesurée normalisée Valeur mesurée normalisée e (MW/g normalisée
Qmax (g liant)  Omax = tmax (MiN) _tmar _(_y maxl_ s (_y
Qmax (Ref) tmax (Ref) Iant) Imax (Ref)
Refse 160 1 657 1 31 1
SL1-30s¢ 166.2 1.04 576 0.88 2.6 0.84
SL1-50¢¢ 153.9 0.96 1019 1.55 18 0.58
SL2-30g¢ 170.7 1.07 455 0.69 2.8 0.90
SL2-50s¢ 168.5 1.05 626 0.95 2 0.65
Refsi» 160.5 1 744 1.13 3.1 1
SL1-30s.2 188.1 1.18 572 0.87 28 0.90
SL2-30s.2 185.5 1.16 506 0.77 28 0.90

Pour les mélanges de référence Refse et Refsi», il est évident que I'influence de la FS et du laitier superfin
SL2 sur la cinétique d'hydratation précoce du BUHP développé est trés similaire, ce qui peut étre
démontré par la différence relativement faible entre le temps nécessaire pour atteindre le pic du flux de
chaleur. Comme le montre clairement le Tableau 4.5, ces deux mélanges de référence présentent le
méme pic de flux d'environ 3,1 mW/g de liant. Le temps nécessaire pour atteindre cette valeur maximale
est de 657 min pour Refsr, alors que ce pic apparait aprés 744 min pour Refs... Ce phénomene peut étre
attribué a la capacité de la FS a accélérer I'nydratation des BUHP par effet de nucléation [Zeli¢ et al.,
2000]. La présence de particules de FS extrémement fines favorise I’hydratation en agissant comme des
sites de nucléation supplémentaires pour les hydrates, ce qui se traduit par une hydratation plus rapide
[Camiletti et al., 2013]. Récemment, Yalginkaya et Copuro glu [Yal¢inkaya et Copuroglu, 2021] ont
mesuré un flux de chaleur d'environ 3 mW(/g de liant pour un BUHP fabriqué avec 881 kg/m3 de ciment
et 176 kg/m3 de FS a I’aide d'un test de microcalorimétrie isotherme. Le pic des courbes de flux de
chaleur & 20 °C a été atteint a 636 min. Ces conclusions sont cohérentes avec les résultats obtenus dans
cette étude. La Figure 4.9 montre que Refsr et Refsi, présentent les mémes caractéristiques
d'hydratation. Les chaleurs maximales de réaction pour Refsr et Refsi» sont respectivement de 160 et
160,5 J/g de liant. Au cours des premiers jours, la FS présente une activité élevée et accélere I'hydratation
par rapport au SL2. Ces résultats sont en accord avec ceux de Xi et al. [Xi et al., 2022]. Ces derniers ont
mené une étude expérimentale sur I'effet de la FS sur I'hydratation et le développement de la résistance
des BUHP. Les résultats de leur test de microcalorimétrie isotherme ont révélé que la FS accélére
intensément I'hydratation du ciment au jeune age. Un point important a noter est que méme si le dosage
de SP du mélange Refsr dépasse légérement celui du mélange Refs.», un effet d'accélération de la FS
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est observé par rapport au SL2. Ce phénomene est principalement attribué a I'effet physique des
particules de FS.

Le remplacement du ciment par du laitier réduit I’intensité du pic du flux de chaleur, mais la chaleur
totale libérée n'est pas proportionnelle au taux de remplacement, ce qui indique que le laitier participe a
la réaction exothermique de I'hydratation du liant [Han et al., 2015]. Une augmentation du dosage de
SL1 et SL2 diminue de maniére significative I’intensité maximale du flux de chaleur de réaction. Par
rapport aux mélanges Refse et Refs o, il apparait qu'une substitution volumique de 30 % du ciment par
du laitier (SL1-30sr, SL2-30sr, SL1-30s.2 et SL2-30s.2) entraine pratiquement le méme pic de flux de
chaleur d'environ 2,6-2,8 mW/g de liant. Cette addition présente un flux de chaleur plus faible que le
ciment Portland [Bougara et al., 2009 ; Ballim et Graham, 2009 ; Mounanga et al., 2011 ; Merzouki et
al., 2013 ; Jang et al., 2014]. Comme indiqué dans le Tableau 4.5, les pics de flux de chaleur de ces
différents mélanges de béton apparaissent a 576, 455, 572 et 506 min pour SL1-30sg, SL2-30sg, SL1-
30s12 et SL2-30s2, respectivement. Par conséquent, la finesse du laitier n'a pas d'effet considérable sur
la valeur maximale, mais principalement sur le temps correspondant au pic du flux de chaleur.
L'influence d'une faible teneur en laitier sur I'hydratation du BUHP semble plutét faible, et le profil des
caractéristiques d'hydratation de ces quatre mélanges montre pratiquement le méme comportement, avec
une légere différence dans le temps nécessaire pour atteindre le pic du flux de chaleur de réaction.
Comme le présente la Figure 4.9, les chaleurs maximales de réaction pour les mélanges SL1-30sr, SL2-
30sk, SL1-30s12 et SL2-30s2 sont respectivement de 166,2, 170,7, 188,1 et 185,5 J/g de liant. En
présence de SL2 et de particules de FS (SL2-30sf), le pic de flux de chaleur apparait 202 et 121 min
avant celui de Refsr et SL1-30sr, respectivement. Lorsque la FS est remplacée par SL2 (SL2-30s.2), le
pic de flux de chaleur apparait 238 et 66 min avant celui de Refs.» et SL1-30s2, respectivement. On
peut en conclure qu'a des faibles taux de remplacement, SL1 et SL2 accélerent le processus d'hydratation
par effet de nucléation. Une autre explication de cet effet d'accélération réside dans la teneur réduite en
SP dans les mélanges incorporant un faible dosage de laitier.

La finesse du laitier peut servir d'activateur pour I'hydratation des matrices cimentaires. Par conséquent,
une augmentation de la finesse du laitier accélere I'hydratation des BUHP en raison de la réactivité
relativement élevée des particules superfines. L'hydratation du laitier se produit lorsqu'une quantité
suffisante de Ca(OH), est produite par I'nydratation du ciment et du laitier (partie hydraulique) et/ou
lorsque l'alcalinité de la solution interstitielle est suffisamment élevée (pH > 11) [Han et al., 2015]. SL2
peut réagir plus rapidement que SL1 et générer plus de gel de C-S-H. Par conséquent, l'activité de SL2
devrait étre beaucoup plus élevée que celle de SL1 dans les BUHP dés le plus jeune age. Ces résultats
sont en accord avec ceux obtenus par I’essai de microcalorimétrie mené sur les pates a base des LHF
(section 4.2.1.). Le laitier est chimiquement activé par le Ca(OH); et le gypse dans le ciment, mais sa
vitesse de réaction est lente, tandis que la FS réagit rapidement avec le Ca(OH). dans le BUHP en raison
de sa grande finesse [Liu et al., 2018]. Pour les mélanges contenant 30 % de LHF, I'hydratation a été
accélérée. Cela peut étre attribué a une réduction de la quantité de SP. Il a été constaté que l'augmentation
de la finesse du laitier entraine une réduction de la teneur en SP, et cet effet est directement lié a I'effet
physique du laitier de haut fourneau finement broyé. L'effet d'accélération, di a la présence de laitier, a
une origine non seulement chimique mais aussi physique. Cyr et al. [Cyr et al., 2005] ont souligné que
la présence de particules fines (avec une surface spécifique élevée) peut activer I'hydratation du ciment
par nucléation hétérogene. Leurs résultats sur les ajouts minéraux indiquent que I'effet physique des
particules fines est dominant au jeune age, tandis que I'effet pouzzolanique prévaut a long terme. 1l faut
noter qu'il y a certainement une grande partie du laitier qui ne réagit pas et qu'il s'agit donc d'un effet

physique.
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La Figure 4.9 montre qu'avec l'augmentation du taux de remplacement du ciment par du laitier, la valeur
maximale de la chaleur de réaction diminue de maniere significative. La chaleur maximale de réaction
et la valeur de pic du flux de chaleur du mélange SL1-50s sont respectivement de 153,9 J/g de liant et
de 1,8 mWI/g de liant, et le temps nécessaire pour atteindre le pic du flux est de 1019 min. Pour ce
mélange, I'effet de dilution domine I'effet de nucléation. L'augmentation de la finesse du laitier entraine
une augmentation de I’intensité du pic de flux de chaleur et de la chaleur de réaction dégagée. Pour le
béton SL2-50sr, la chaleur maximale de réaction et I’intensit¢é de pic du flux de chaleur sont
respectivement de 168,5 J/g de liant et de 2 mW/g de liant. Le temps nécessaire pour atteindre ce pic de
flux est de 626 minutes. Cette accélération peut étre attribuée a la faible teneur en SP, qui est de 1,2 %
contre 2,2 % pour le mélange Refsr et 2,4 % pour le béton SL1-50sr. Il est clair qu'un dosage élevé de
SP a un effet retardateur. Cet effet retardateur peut étre observé et reflété par la cinétique d’hydratation
et la prise des pétes, ainsi que par la perte de la consistance et le développement de la résistance au jeune
age des bétons. Li et al. [Li et al., 2017] ont constaté qu'une plus grande quantité de SP retarde toujours
I'nydratation, et I'effet retardateur augmente continuellement méme aprés que l'ajout de SP dépasse le
dosage de saturation. Certains auteurs ont caractérisé I'effet retardateur du SP comme suit : I'inclusion
du SP empéche la nucléation de la phase solide et la croissance des produits d'hydratation, retardant
ainsi I'hydratation du ciment [Li et al., 2014]. Selon certains chercheurs [Zhang et al., 2015], trois
aspects peuvent illustrer I'effet retardateur des SP : 1) entraver la diffusion de I'eau et des ions a
l'interface particule-solution par des couches de polyméres adsorbées ; 2) empécher la nucléation et la
précipitation des hydrates en capturant les ions Ca?* dans la solution aqueuse par les groupes _COO _
des molécules de SP ; et 3) modifier la cinétique de croissance et la morphologie des phases d'hydrates
en améliorant la dispersion des grains. L'activité hydraulique plus faible du LHF est principalement liée
a son potentiel de dissolution et de réaction pour générer des produits hydratés supplémentaires. Ce
phénomene dépend de la teneur en laitier ; plus le dosage de LHF est élevé, plus I'effet de dilution est
important. Par conséquent, la chaleur de réaction diminue, ce qui ralentit la réaction d'hydratation
[Abdulkareem et al., 2018 (a)].

L'étude propose que la présence d'une faible teneur en LHF entraine une réduction du dosage de SP, ce
qui peut largement accélérer le processus d'hydratation du ciment. Dans ce travail, il a été démontré
gu'une quantité élevée de laitier a haute finesse (50 % de SL2) a un effet accélérateur. Cette accélération
au jeune age peut étre expliquée par l'effet physique des particules de laitier fin. L'accélération de
I'nydratation du ciment pourrait étre due a l'augmentation des sites de nucléation fournis par les
particules ultrafines [Camiletti et al., 2013]. Ces particules favorisent la réaction du ciment par
nucléation hétérogéne grace a leur grande finesse [Cyr et al., 2005]. 1l a également été constaté que la
chaleur cumulée par gramme de liant augmente avec la finesse du laitier. La réactivité élevée du SL2 se
traduit par une amélioration de la compacité et donc une accélération de la réaction du ciment par la
réduction du dosage de SP. Par conséquent, les alcalins, fournis par le ciment et, par la suite, la
Portlandite accélérent la réaction pouzzolanique de la FS et du laitier [Merzouki et al., 2013]. Plus la
guantité de Portlandite est importante, plus la réaction pouzzolanique du LHF est améliorée, libérant
ainsi plus de chaleur. Ces résultats mettent en évidence un double effet de I'ajout de laitier : un effet de
dilution et un effet de nucléation. Afin de découpler I'effet du SP et du laitier, le flux de chaleur a été
mesuré pour certains mélanges de BUHP a différentes teneurs en SP. La Figure 4.10 présente I'évolution
du flux de chaleur des mélanges Refse et SL2-30sr.

144



3.5 200 -
= — SL2-30s (0B%] — Refr (2%) =
5 3.0 51230 (L%} — Ref {22%) | £
= . 2]

~ — 5230 2%) =
355 : : : ———r150 5
2 L= pRmms =
20 L e £
= P +100 m
3 L5 NP\ T £
£ 10 N z
L) : i A .,'5": r’ I 50 -E
= i I" =
5 0.5\ ol g
= =

0.0 ———————————————10

0 5 10 15 20 25 30 35 40

Temps (heures)

Figure 4.10 : Flux de chaleur des mélanges Refsr et SL2-30sr avec différents dosages de SP.

Comme clairement observé, une légere variation du dosage de SP (de 2 a 2,2 %) n'a aucun effet
remarquable sur I'évolution du flux de chaleur du mélange Refse. Pour le béton SL2-30sr, I'augmentation
de la teneur en SP entraine un retard d'hydratation. Pour un dosage de 1,2 % de SP, le temps nécessaire
pour atteindre le pic de flux de chaleur est de 600 min, soit 145 min apres le mélange SL2-30sr (0,8 %)
et 109 min avant le béton SL2-30sr (2 %). Par conséquent, a une teneur élevée en SP, I'effet retardateur
ne peut pas étre attribué au laitier, mais plutét a la teneur élevée en SP. L'effet retardateur du SP peut
dominer celui du laitier. Par conséquent, il est difficile de contréler I'influence des LHF sur I'hydratation
des BUHP produits avec des quantités élevées de SP, en particulier lorsque le dosage de SP dépasse le
point de saturation. En ce qui concerne la chaleur d'hydratation, il est clair qu'a I'exception du mélange
SL2-30sk (2 %), les autres bétons présentent des valeurs de dégagement de chaleur assez similaires, ce
qui impligue que l'augmentation du dosage de SP de 0,8 % a 2 % entraine une réduction du dégagement
de chaleur.

4.3.3.Temps de prise Vicat des BUHP

Les temps de début et de fin de prise des BUHP sont récapitulés dans le Tableau 4.6. Comme mentionné
précédemment, les bétons sont préparés avec différentes proportions de SP pour obtenir une maniabilité
similaire, et les mesures ont été principalement effectuées pour comprendre en profondeur l'effet de la
finesse et du dosage du laitier sur le temps de prise. Les propriétés au jeune age constituent un défi
technique majeur pour une utilisation a fort taux des additions minérales. Il est clair que la variation du
temps de prise dépend essentiellement de la teneur et de la finesse du LHF, ainsi que du dosage de SP.
Les résultats obtenus indiquent que la FS, le SL1 et le SL2 ont des effets différents sur les temps de prise
des BUHP.

Tableau 4.6 : Temps de prise Vicat des mélanges testés.

Formules Début de prise (min) Fin de prise (min) Durée de prise (min)

Refge 345 430 85
SL1-30se 233 375 143
SL1-50s¢ 540 890 350
SL2-30se 80 188 108
SL2-50¢¢ 125 360 235

Refs.» 230 523 293
SL1-30s.2 125 330 205
SL2-30s.2 85 273 188

La substitution compléte de la FS par le laitier superfin SL2 conduit & une accélération du temps de
début de prise. Ce dernier est d'environ 230 min pour le mélange de référence Refs., au lieu de 345 min
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pour le melange de référence Refse. L'effet accélérateur du SL2 peut étre expliqué par le faible dosage
de SP dans le mélange Refsi2 (2 %) comparé au mélange Refse. La teneur élevée en SP peut entrainer
un retard de prise. En raison de I'effet retardateur du SP, le temps de début de prise du mélange Refsr
atteint 6 h. Ce résultat est en accord avec des précédentes études [Richard et Cheyrezy, 1995 ; Abbas et
al., 2016]. Cependant, il est observé que la FS accélere le temps de fin de prise de 53 min par rapport au
Refs 2. Des précédentes recherches ont révélé que la réaction pouzzolanique de FS est rapide par rapport
a d'autres additions minérales. Les particules de FS agissent comme des sites de nucléation pour les
hydrates formés [Camiletti et al., 2013], ce qui stimule I'hydratation du ciment. L'augmentation du
nombre de sites de nucléation entraine un taux d'hydratation plus élevé [Makar et Chan, 2009]. Comme
on le sait, tout facteur qui augmente le taux d'hydratation réduit le temps de prise. L'inclusion de FS
(Refsr) a réduit le temps de prise de 208 min par rapport au mélange de référence Refsi», confirmant
ainsi l'effet de nucléation supérieur de FS par rapport au SL2.

Comme le montre le Tableau 4.6, I'ajout de 30 % de laitier comme substitut du ciment peut évidemment
influencer les temps de prise du BUHP. Il est clair que la présence de faibles dosages de laitier accélére
les temps de prise. Par exemple, pour le béton SL1-30sk, les temps de début et de fin de prise sont
accélérés de 1,48 et 1,15 fois, respectivement, par rapport au mélange témoin Refse. La méme tendance
est observée pour le mélange SL2-30sr. Il a été constaté que les temps de début et de fin de prise sont
considérablement réduits de 4,3 et 2,3 fois, respectivement, par rapport a ceux du béton de référence
Refsr. Les résultats indiquent également que SL1 et SL2 accélerent les temps de début et de fin de prise
pour les mélanges incorporant le SL2 en substitution totale de FS (SL1-30s.2 et SL2-30s.2), par rapport
au mélange Refsi,. L'accélération de la prise est observée, plus nettement, dans les mélanges contenant
30 % de SL2. Les résultats obtenus confirment ceux des essais de microcalorimétrie. Comme mentionné
précédemment, les particules de LHF agissent comme des sites de nucléation pour les premiers produits
de réaction, notamment pour la formation d'hydroxyde de calcium, ce qui stimule le processus
d'hydratation du ciment et compense l'effet de dilution [Mounanga et al., 2011]. Par conséquent, les
bétons contenant de faibles teneurs en laitier présentent des temps de prise plus courts que le mélange
témoin. Les résultats obtenus sont en accord avec ceux de Yalcginkaya et Yazici [Yalginkaya et Yazici,
2017], qui ont confirmé que les réductions remarquables des temps de début et de fin de prise peuvent
étre attribuées a la diminution de la demande en superplastifiant et a la finesse plus élevée du laitier par
rapport a celle des particules de ciment.

L'influence du laitier est plus perceptible a partir d'un taux de remplacement de 50 %. Pour SL1-50s, la
teneur en SP est de 2,4 %, soit 9 % de plus que pour le mélange Refsr. Le temps de début de prise, le
temps de fin de prise et la durée de prise sont respectivement multipliés par 1,56, 2,07 et 4,11 par rapport
a ceux du mélange témoin Refse. Le retard est attribué a la teneur élevée en SP. Le SP est largement
impliqué dans la décélération simultanée des temps de début et de fin de prise. En présence d'une
guantité élevée de SL1, I'effet de dilution domine celui de I'accélération de I'hydratation, ce qui entraine
une décélération des temps de prise [Abdelkareem et al., 2018 (a)]. La diminution de la quantité de
ciment ralentit la production d'hydrates au sein du mélange et retarde la prise et le durcissement de la
matrice cimentaire. Ainsi, on constate que le phénoméne de dilution régit le processus d'hydratation et
de prise. En effet, le rapport E/C est 2 fois plus élevé dans SL1-50s¢ que dans Refsr. Par conséquent,
890 min sont nécessaires pour atteindre la prise finale et la durée de prise est de 350 min pour SL1-50sr.
Ce résultat est en accord avec un travail antérieur mené par Camiletti et al. [Camiletti et al., 2013]. Les
auteurs ont rapporté que lorsqu'une teneur élevée en SP est introduite pour atteindre une fluidité
souhaitée, le temps de prise est relativement augmenté. Certains travaux ont défini I'effet retardateur
comme le ralentissement de I'hydratation, qui peut varier en fonction des différentes quantités
d'adsorption sur les particules, des concentrations de carboxyliques dans la phase aqueuse et des
caractéristiques techniques du SP [Zhang et al., 2015]. Par contre, dans le cas du laitier superfin, on
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constate que 50 % de SL.2 réduisent les temps de début et de fin de prise, respectivement, de 2,76 et 1,19
fois, par rapport a ceux du mélange de référence Refse. Cette accélération est justifiée par le faible
dosage de SP du béton SL2-50s.

Il est évident que la finesse est un parameétre important qui régit la vitesse de réaction des liants
hydrauliques. On peut en conclure que la taille des particules joue un rdle essentiel dans le
développement des performances des matériaux cimentaires au jeune age. Il a été constaté qu'une
augmentation de la finesse du liant conduit a une accélération de I’hydratation et des temps de prise des
BUHP testés par rapport au méme liant avec une finesse plus faible. La réactivité du laitier dans un
matériau cimentaire dépend non seulement de la composition chimique, mais aussi de sa finesse [Pal et
al., 2003]. La conséquence immédiate d'une hydratation accélérée est une augmentation rapide de la
résistance et une amélioration de la durabilité. Il est important de souligner que I'augmentation de la
finesse du LHF peut étre une solution possible pour réduire le dosage de SP, sans affecter I'ouvrabilité
des mélanges de BUHP, et pour éviter le retard d'hydratation induit par le laitier a faible finesse. Comme
on le sait, le laitier s'hydrate plus lentement, ce qui retarde le gain de résistance des BUHP. Ceci peut
étre résolu en utilisant un laitier a haute finesse, sans activation par des traitements chimiques ou
thermiques supplémentaires, et sans effet préjudiciable sur les propriétés mécaniques des systemes de
BUHP congus.

4.3.4.Retrait chimique des BUHP

D'apres la littérature, le nombre d'études menées sur le retrait au tres jeune age des BUHP reste trés
limité. Des mesures de retrait chimigque ont donc été effectuées dans cette étude afin de mieux clarifier
I'effet de la finesse et de la teneur en LHF sur le retrait au jeune age des BUHP. Le retrait chimique est
un mécanisme moteur du retrait endogéne. Par conséquent, il est essentiel de comprendre le r6le des
composants individuels du mélange dans le retrait chimique afin de contréler le retrait endogéne, qui est
I'une des principales propriétés caractérisant les BUHP et qui peut induire des fissures dans les structures
en béton. L'évolution du retrait chimique des différents mélanges de BUHP est présentée sur la Figure
4.11.
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Figure 4.11 : Evolution du retrait chimique des BUHP.

Comme l'indique la Figure 4.11, les valeurs de retrait chimique varient de 28 a 38,4 mm?®/g de liant pour
tous les mélanges a 168 h. On peut constater que les résultats expérimentaux peuvent étre classés en
deux groupes : le premier comprend les bétons a base de SL2 (SL2-30sg, SL2-50sr, SL1-30s.» et SL2-
30s12), caractérisés par un retrait chimique relativement plus élevé que le second groupe (Refs2, Refse,
SL1-30se et SL1-50sg). Ce dernier comporte les mélanges a faible teneur en SL2 ou sans SL2.
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Pour les bétons de référence (Refse et Refsi2), il est clair que Refsio présente un retrait chimique
relativement plus élevé que Refsr a tous les ages. Par exemple, a 3 jours, la valeur de retrait chimique
de Refsi2 est de 27,7 mm®/g de liant, contre 24,7 mm?®/g de liant pour le mélange Refse. A 7 jours, Refse
et Refsi, ont un retrait chimique de 28,8 et 30,3 mm®/g de liant, respectivement. Ce résultat peut
s'expliquer par la différence de consommation d'eau entre la FS et le SL2. En raison de sa trés grande
finesse, la FS consomme rapidement I'eau nécessaire a I'hydratation. Dans le mélange Refs», la teneur
en eau disponible pour la réaction chimique est plus élevée que celle de Refsr en raison de la faible
absorption d'eau du SL2 par rapport a la FS (marquée par une surface spécifique élevée). Cela entraine
une augmentation du retrait chimique. Wang et al. [Wang et al., 2021] ont révélé que la FS n'influencait
pas la tendance de développement du retrait chimique, mais qu'elle pouvait accélérer le processus
d'hydratation des mélanges, en particulier au jeune age. En outre, la composition du mélange est
également un facteur important qui peut expliquer les différences de retrait. Bien qu'il y ait une légére
différence entre les deux mélanges de référence, il est important de préciser que les résultats sont
comparables. Cette observation confirme les résultats de la chaleur d'hydratation.

La substitution partielle du ciment par 30 % de SL1 entraine une Iégére diminution du retrait chimique
au jeune age. A 24 h, la valeur du retrait chimique passe de 18,1 mm?3/g de liant pour le mélange de
référence Refse a 17,0 mm®/g de liant pour le mélange incorporant 30 % de SL1. Par la suite, au fur et a
mesure que I'hydratation progresse, la différence entre Refse et SL1-30se se réduit jusqu'a disparaitre
complétement. A 3 et 7 jours, les deux mélanges présentent pratiquement les mémes valeurs de retrait
chimique. En raison de la faible teneur en SP du mélange SL1-30sg, la réaction du SL1 a été accélérée,
ce qui conduit a un retrait supplémentaire. Par conséquent, le retrait chimique du SL1-30se est tres
proche de celui de la référence. Pour un taux de remplacement de 50 %, on peut remarquer que SL1-
50se présente un retrait chimique moins prononcé a 24 h (15,4 mm®g de liant). Ensuite, le retrait
chimique du SL1-50sr augmente progressivement pour atteindre 31,9 mm?®/g de liant a 168h (contre 28,8
mm3/g de liant pour Refsg). Les trois mélanges Refsk, SL1-30sr et SL1-50sr ont montré une évolution
similaire au cours des premiers jours. La matrice SL1-50sr présente un retrait chimique plus important
gue celui du mélange témoin. Cette accélération s'est traduite par une croissance des courbes entre 72 et
168 heures d'hydratation et pourrait s'expliquer par l'initiation des réactions du laitier, qui ont produit un
retrait chimique supplémentaire. La faible valeur du retrait chimique au jeune age du SL1-50sr peut étre
attribuée a la teneur élevée en SP, qui a un effet retardateur.

La courbe de retrait chimigue du mélange contenant 30 % de SL2 (SL2-30sg) montre une évolution plus
rapide. A tous les ages, SL2-30s¢ présente la valeur la plus élevée. Ceci peut s'expliquer par la plus faible
teneur en SP et donc par la réaction accélérée du mélange, qui génére une augmentation du retrait
chimique. Ces résultats sont en accord avec ceux obtenus dans la premiére partie de ce chapitre (section
4.2.2.). Il a été démontré que la pate P-SL2 a un retrait chimique élevé par rapport a la pate a base de
SL1. Cette accélération se refléte dans la croissance de la courbe. Il convient de mentionner que
I'activation mécanique favorise la réaction d'hydratation. Comme le prouve le test de calorimétrie
isotherme, plus la finesse est élevée, plus le taux d'hydratation est important. Aprés 7 jours, la valeur de
retrait chimique du SL2-30sr est de 38,4 mm?/g de liant, soit environ 33 % et 37 % plus élevée que celle
des mélanges Refse et SL1-30sr, respectivement. Ce résultat démontre que la contraction chimique
importante de 38,4 mm®/g de liant, obtenue pour un mélange incorporant un laitier superfin, est due a la
fois a I'hydratation du clinker et a une plus grande quantité de particules fines de laitier. Dans le cas
d'une substitution de 50 % du ciment par du SL2, on observe qu'a 24 h d’hydratation, le retrait chimique
du SL2-50sr est de 18,5 mmd®/g de liant, contre 18,1 mm?®/g de liant et 23,3 mm3/g de liant,
respectivement, pour les mélanges Refsr et SL2-30se. A ce stade, la différence de valeurs entre les
mélanges SL2-50sr et SL2-30sr peut étre justifiée par la teneur élevée en SP du mélange SL2-50sk par
rapport au SL2-30sg, qui peut induire un retard dans le processus d'hydratation. Toutefois, a mesure que
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I'nydratation progresse, I'effet retardateur peut étre compensé par le déclenchement de réactions du
laitier qui produisent un retrait chimique supplémentaire. Par conséquent, la différence entre le mélange
SL2-50sk et le mélange avec 30 % de SL2 s’est réduite. Aprés 168 heures, SL2-50sr a une contraction
chimique de 36,6 mm®/g de liant. Les mémes tendances sont observées avec les mélanges SL1-30s;, et
SL2-30s12. A 24 h, SL1-30s., présente la méme valeur de retrait chimique que la matrice de référence
Refs o, et SL2-30s.2 présente une valeur de retrait chimique supérieure de 3 % a celle de Refs.». Ensuite,
le taux d'évolution du retrait chimique des matrices avec le laitier augmente.

4.3.5.Retrait endogene des BUHP

Il convient de noter que les travaux de recherche menés sur les variations volumiques endogénes des
mélanges de BUHP multicomposants sont tres rares. La majorité des études réalisées sur le retrait
endogéne des BUHP se concentrent sur des mesures linéiques [Mounanga et al., 2012 ; Caixia et al.,
2018 ; Shen et al., 2018]. L'objectif de ce travail expérimental est donc d'étudier le retrait endogene
volumique d'un BUHP autoplacant dans lequel une partie du ciment a été remplacée par des LHF de
deux finesses différentes. Les déformations volumiques sont converties en déformations linéiques. Dans
ce qui suit, il convient de souligner que les résultats sont exprimés en pum/m. L'évolution du retrait
endogéne au jeune age, mesuré des les premiéres minutes apres le malaxage, est illustrée sur la Figure
4.12.
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Figure 4.12 : Evolution du retrait endogéne des BUHP : (a) pour les premiers 7 jours et (b) pour les premiéres 24 heures.

Comme prévu, en raison de la teneur élevée en pate, du trés faible rapport E/L et de I'absence de granulats
grossiers dans le mélange de BUHP, un retrait endogene prononcé s'est développé. La Figure 4.12
montre que les différents mélanges étudiés présentent un retrait endogéne élevé. Les valeurs de retrait
endogene varient de 3753 pm/m (SL1-30sr) a 4942 um/m (SL1-30s.2) pour tous les mélanges testés a 7
jours. Mounanga et al. [Mounanga et al., 2012] ont testé un BUHP de composition similaire (ERPC_4)
en utilisant un dispositif de retrait horizontal et ont mesuré un retrait endogéne en conditions libres
d'environ 3600 um/m apreés 100 heures d'hydratation. Les résultats indiquent que le retrait endogene est
trés élevé pendant le durcissement, c'est-a-dire entre 24 et 72 heures aprés le coulage. Il apparait
clairement que la majeure partie du retrait endogéne se produit au cours des premieres heures suivant le
malaxage. A 24 heures, au moins 56 % du retrait endogéne volumique total (mesuré & 7 jours) ont été
enregistrés pour tous les mélanges considérés. En se focalisant sur les premieres 24 heures d'hydratation,
I'écart entre les courbes de retrait endogene des différents mélanges de BUHP peut étre di a la teneur
variable en SP et/ou a la présence d'ajouts minéraux ayant des réactivités différentes. Par exemple, la
Figure 4.12 (b) montre clairement que l'apparition d'un deuxiéme point d'inflexion pour le mélange
SL1-50se (a environ 15 h) est plus tardive que celle du SL1-30se (a environ 8,5 h). Ce retard peut étre
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explique par I'effet combiné de la dilution et de la teneur en SP. Aprés 24 heures, les tendances de la
courbe de retrait endogéne sont assez linéaires et paralléles les unes aux autres.

Pour les mélanges de référence (Refsr et Refsi2), on constate que Refs . présente un retrait endogéne
légérement plus élevé que Refse a tous les ages, tout en gardant a I'esprit que les résultats restent
comparables. Cette tendance confirme les résultats obtenus par I'essai de retrait chimique. A 168 h, la
valeur de la déformation endogéne pour Refs., est de 4483 um/m, contre 4380 um/m pour le béton
Refsr. Bien que la majorité des études démontrent que la FS augmente le retrait endogéne du BUHP, cet
effet n'a pas été observé dans notre cas. Une réduction de la teneur en FS (9 % dans ce travail) peut
réduire le taux de la porosité fine et donc réduire le retrait endogéne. Une deuxieme cause de la
déformation plus importante de la matrice contenant SL2 (Refs.») est la teneur élevée en SL2 due a la
substitution volumique (la masse de SL2 est supérieure a celle de la FS).

Comme on peut I'observer sur la Figure 4.12, le béton contenant 30 % de SL1 (SL1-30sr) présente un
retrait endogéne moins important au cours des 7 premiers jours. 1l a été constaté que 30 % de SL1 (pour
le mélange SL1-30sf) réduit le retrait endogene d'environ 15,8 %, 14,5 % et 14,3 % a 24 h, 72 h et 168
h, respectivement, par rapport au mélange de référence Refse. Ces résultats corroborent ceux d'une
précédente étude [Li et al., 2020], dont les auteurs ont rapporté que le retrait total du BUHP incorporant
du laitier est inférieur a celui du BUHP sans laitier. Lorsque la quantité de SL1 augmente, la
consommation d'eau augmente et, par conséquent, l'auto-dessiccation du BUHP devient plus prononcée.
Il est important de noter que SL1-50sr montre une légére augmentation du retrait endogéne. Par exemple,
le retrait endogéne a augmenté de 4,6 % a 3 jours par rapport a celui de Refse. Le retard d'hydratation
causé par le SP (la teneur en SP dans SL1-50sk est plus élevée que dans Refsr et SL1-30s) et la réaction
lente du SL1 conduisent a un retard de prise et une extension de la phase de déformation dominée par
le retrait chimique et, par conséquent, le retrait endogéne.

L'ajout de 30 % de laitier superfin (SL2) augmente le retrait endogéne car ce laitier augmente l'auto-
dessiccation en consommant 1’hydroxyde de calcium [Liu et Hansen, 2016]. Par rapport au Refsg, une
augmentation de 12,8 % a été enregistrée pour le mélange SL2-30sk & 7 jours. Cette augmentation peut
étre expliquée par la réactivité relativement élevée du SL2. Lorsque la finesse du laitier augmente,
I'nydratation des matériaux cimentaires se produit rapidement, la consommation d'eau augmente et, par
conséquent, l'auto-dessiccation du BUHP devient plus sévére. Ces résultats sont cohérents avec ceux
obtenus pour les pates. En effet, on a constaté que le retrait endogéne de P-SL2 est plus important que
ceux des pates a base de ciment et de SL1 (section 4.2.3.). Contrairement a un taux de substitution de
30 %, on observe clairement que SL2-50s¢ présente un retrait endogene plus faible que Refsr et SL2-
30se. Ce phénomene est lié a l'effet de dilution. Une autre explication de la moindre déformation
endogéne du SL2-50sr réside dans les forces interparticulaires. A un taux de remplacement élevé, les
forces d'attraction peuvent dominer et les particules de laitier superfines peuvent se comporter comme
du laitier grossier. Pour cette raison, le mélange SL2-50sr présente une réponse au retrait assez similaire
a celle du SL1-30s¢. Les résultats obtenus concordent avec ceux de Yang et al. [Yang et al., 2019 (b)],
qui ont déclaré qu'a mesure que le pourcentage de remplacement du ciment par du laitier augmente,
I'nydratation peut étre ralentie et I'effet de dilution du ciment peut améliorer la stabilité volumique des
BUHP. En d'autres termes, le volume important de laitier peut diminuer le retrait endogéne du BUHP.

Comme le mélange SL2-30sr, les bétons SL1-30s.» et SL2-30s.2 sont également plus sensibles a I'auto-
dessiccation et, par conséquent, au retrait endogene. Ces bétons présentent un comportement proche de
celui du SL2-30ss, comme l'illustre la Figure 4.12. Les échantillons contenant 30 % de laitier (SL1 ou
SL2) et SL2 a la place de FS présentent un retrait endogene significatif au jeune age. En fait,
I'incorporation de SL2 peut accélérer le processus d'hydratation en raison de la surface importante et
hautement réactive des particules, ce qui entraine la formation d'une plus grande quantité de silicate de
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calcium hydraté (C-S-H). L'effet physique des particules de LHF, par la nucléation hétérogéne des
hydrates produits, conduit a une accélération du processus d'hydratation. L'augmentation de la teneur en
Portlandite entraine une plus grande activité pouzzolanique du laitier superfin. La réaction
pouzzolanique du laitier augmente la consommation d'hydroxyde de calcium, qui a son tour augmente
la consommation d'eau. L'augmentation de la consommation d'eau, par les réactions hydrauliques et
pouzzolaniques, induit une auto-dessiccation plus importante. Par conséquent, le LHF augmente le
retrait endogéne en raison de I'affinement de la structure des pores et de I'épuisement accru de I'eau [Liu
etal., 2018]. Le laitier est I'un des additifs marqués par un module plus faible. Cela induit un retrait plus
important qu'une pate de ciment soumise a une tension capillaire interne identique. Lura et al. [Lura et
al., 2009] ont rapporté que la distribution plus fine des pores des pétes de laitier-ciment augmente la
dépression capillaire, engendrant ainsi un retrait plus prononcé.

Afin d'évaluer la tendance du retrait endogéne au-dela de 7 jours, un contr6le de la déformation a été
effectué sur trois formulations (Refsr, SL2-50sr et SL2-30s.2) pendant au moins trois semaines. Les
résultats des mesures sont exposés sur la Figure 4.13. A long terme, SL2-30s., présente toujours un
retrait plus important que la formule de référence. Cependant, le mélange contenant 50 % de SL2 montre
le retrait le plus faible. Pour toutes les formules étudiées, les résultats indiquent une évolution
relativement faible entre 7 jours et un stade plus avancé (plus de 3 semaines d'hydratation). Par exemple,
le retrait endogéne du béton SL2-30s,, est de 4819 um/m a 7 jours. Cette déformation atteint 6273 pum/m
aprés 30 jours.
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Figure 4.13 : Evolution du retrait endogéne des BUHP sur un mois.

Un point important a noter ici est que les mesures de déformation sont effectuées dans des conditions
quasi-isothermes (20 °C). Par conséquent, les déformations thermiques peuvent étre négligées dans ce
cas. En effet, il est bien connu que le durcissement du béton s'accompagne d'un dégagement de chaleur
par la réaction chimique d'hydratation (réaction exothermique). En I'absence d'échange de chaleur avec
le milieu extérieur, par exemple pour un béton de laboratoire placé dans un environnement isolé
(calorimetre semi-adiabatique), ou, dans une moindre mesure, pour la partie de béton au cceur d’une
paroi trés épaisse, la chaleur dégagee provoque une élévation de température qui peut atteindre 30 a 60
°C par rapport a la température ambiante. Le retour a la température ambiante entraine donc un retrait
thermique, qui peut a son tour induire des fissures dans la structure du béton. Le pic de température est
généralement atteint dans les premieres 24 heures apreés le bétonnage. Aprés ce pic, la température peut
mettre plusieurs jours pour redescendre a la température ambiante, en fonction de 1’épaisseur de la
structure. Dans cette étude, les échantillons de béton sont testés dans des conditions semi-adiabatiques
pour simuler I’hydratation au cceur de la masse de béton. Les résultats de la calorimétrie semi-
adiabatique seront communiqueés au chapitre 5. Les températures maximales mesurées sont de 69,8 °C,
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63,4 °C et 80,6 °C pour les mélanges Refsr, SL2-50sr et SL2-30s.2, respectivement. Ces résultats
confirment que dans le cas d'un béton de masse et dans des conditions plus réelles, le mélange SL2-
30s12 présente un risque de fissuration plus élevé.

4.3.6.Analyse croisée

Les résultats expérimentaux suggerent que l'incorporation de 30 % de laitier (SL1 ou SL2) réduit le
dosage en SP, sans toutefois affecter I'ouvrabilité. Les résultats de la calorimétrie isotherme ont montré
gue la présence d'une faible teneur en laitier (30 %) permet d'accélérer le processus d'hydratation. Cet
effet d'accélération, dd a la présence de particules fines, est d'origine & la fois chimique et physique. Il
convient de noter que la teneur réduite en SP est également impliquée dans I'accélération de
I'nydratation. Avec une teneur élevée en SL1 (50 %), il a été constaté que I'effet de dilution domine et
que les particules de laitier augmentent la demande en SP, ce qui entraine un retard d'hydratation et un
allongement du temps de prise. Pour 50 % de laitier superfin, un effet d'accélération a été observé. En
raison de la surface lisse et de I'effet physique des particules de SL2, la demande en SP a diminué.

Le retrait chimique étant une conséquence directe des réactions dhydratation, I'accélération de
I'nydratation du ciment due a la présence de laitier superfin induit une augmentation du retrait chimique.
En outre, la présence de LHF modifie les produits d'hydratation. En raison de sa réactivité relativement
élevée, le SL2 peut réagir plus rapidement que le SL1. Afin de relier la contraction de Le Chatelier &
I'évolution physico-chimique du matériau, les résultats du retrait chimique en fonction de la chaleur
d'hydratation sont présentés sur la Figure 4.14. Il apparait clairement que pour chaque mélange de
BUHP, une relation quasi-linéaire existe entre les deux paramétres, indépendamment du dosage et de la
finesse du laitier.
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Figure 4.14 : Retrait chimique en fonction de la chaleur d'hydratation des BUHP.

Cette section regroupe les résultats des cinétiques de retrait chimique et endogéne, ainsi que ceux de la
cinétique d'hydratation, afin d'établir une analyse comparative des différentes déformations
correspondant a I'évolution du flux de chaleur du matériau. La Figure 4.15 illustre ces différents
parameétres pour le béton de référence (Refse). Le retrait chimique et le retrait endogéne sont exprimés
en mm?/g de liant. Le flux de chaleur d'hydratation est exprimé en mW/g de liant.
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Figure 4.15 : Cinétiques des déformations et de flux de chaleur d'hydratation de RefSF.

On constate que le flux de chaleur d'hydratation atteint son maximum a 657 min. Pratiqguement au méme
moment, les courbes de retrait chimique et endogéne passent d'un régime a l'autre, en passant par un
point d'inflexion. Le pic du flux de chaleur refléte la forte activité chimique du ciment. La transition
entre le retrait chimique et l'auto-dessiccation est généralement marquée par un aplatissement de la
courbe de retrait endogeéne. Jusqu'a la fin de la prise, le retrait chimique et le retrait endogéne sont
presque égaux. Aprés la fin de prise, une différence considérable est observée entre ces valeurs (avec
17,3 mm?®/g de liant pour Refse a 7 jours). Le point marquant la transition entre ces deux déformations
indique généralement la formation du squelette solide, c'est-a-dire la période de prise, au cours de
laquelle le matériau commence a durcir et a développer une rigidité qui lui permet de résister a la
déformation. Pour le mélange Refsr, les temps de début et de fin de prise sont respectivement de 345 et
430 minutes. On peut conclure que pour I'échantillon de référence, la divergence entre le retrait chimique
et le retrait endogéne se produit pendant la période de prise.

Le retrait endogéne est particulierement problématique au jeune age dans les matrices cimentaires a
faible rapport E/L et peut méme étre a l'origine d'une fissuration précoce du matériau. La teneur élevée
en liant augmente considérablement son amplitude et induit un risque élevé de fissuration précoce. Afin
d'identifier I'effet réel du retrait endogeéne sur le risque de fissuration des BUHP a base de laitier, il est
important d'étudier en profondeur I'évolution de cette déformation. Il est intéressant de souligner que
I'évolution rapportée de la déformation endogeéne, dans des conditions libres, dépend largement du choix
du "temps-zéro" (le temps de début de la mesure du retrait endogéne) [Huang et Ye, 2017]. Une
mauvaise définition de ce temps de référence peut conduire a des interprétations diverses du
comportement d'un méme béton [Darquennes et al., 2011]. Afin de mieux visualiser le risque de
fissuration, nous avons isolé les déformations qui se produisent a partir du début de prise (matrice
rigide). C'est a partir de ce stade que des phases solides pourraient se former. Les résultats du retrait
chimique et du retrait endogéne volumique, suivis a partir du temps de début de prise, sont donnés sur
la Figure 4.16 et la Figure 4.17, respectivement.
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Comme le montre clairement la Figure 4.16, I'évolution de la contraction chimique mesurée a partir du
temps de début de prise suit la méme tendance que les courbes de retrait chimique enregistré a I'état frais
(c'est-a-dire immédiatement aprés la fin du malaxage). Il est bien connu que la contraction de Le
Chatelier se développe avant la prise de la matrice ; elle correspond principalement a la dissolution des
minéraux du clinker, a I'nydratation de l'anhydrite et a la précipitation de I'ettringite [Beltzung et
Wittmann, 2001], ainsi qu'a I'équilibre négatif entre le volume absolu des hydrates formés et celui des
réactifs. La réduction observée des amplitudes peut s'expliquer par le fait qu'une partie du retrait
chimique s'est développée avant la prise. La Figure 4.17 montre qu'une partie significative (plus de 47
%) du retrait endogéne (calculé a partir du temps de début de prise) de tous les mélanges étudiés au
cours des 7 premiers jours s'est produite dans les 24 premiéres heures aprés le temps de début de prise.
Plus de 14 % du retrait endogéne (mesuré a partir de toutes premiéres minutes aprés le malaxage) ont
été atteints avant le temps de début de prise. La tendance des courbes de retrait endogéne des mélanges
de BUHP avec le "temps-zéro" (le temps de début de prise) a été légérement modifiée. Ces changements
sont liés a la modification de la microstructure autour du temps de début de prise. Aprés le "temps-zéro”,
le squelette rigide est créé avec une rigidité suffisante, et le retrait chimique ne peut pas étre entierement
transformé en une variation de volume externe [Huang et Ye, 2017]. 1l a été constaté que SL1-30sr et
SL1-50s¢ présentaient la méme déformation endogeéne, qui est inférieure a celle du mélange de référence
Refse. La déformation endogéne de ces bétons, exprimée a partir de ce temps-zéro, est caractérisée par
une expansion de leur matrice cimentaire. Ces observations sont en accord avec celles de Darquennes
et al. [Darquennes et al., 2011]. Les trois mélanges (SL2-30sg, SL1-30s.2 et SL2-30s.2) présentent
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toujours le risque de fissuration le plus élevé. Il est évident que le retrait endogéne de ces mélanges
augmente plus rapidement que pour les bétons de référence, avec l'avancement de la réaction
d'hydratation. Les mélanges a base de SL2 ont une porosité trés fine. Pour cette raison, le retrait
endogéne prononcé est observé pour les mélanges SL2-30sg, SL1-30si> et SL2-30s2. Le principal
mécanisme a l'origine de l'auto-dessiccation est la variation de la dépression capillaire. Selon les lois de
Kelvin- Laplace, l'intensité de la dépression capillaire est inversement proportionnelle au rayon des
pores. Avec la progression de la réaction d'hydratation, la génération des C-S-H supplémentaires par
I'nydratation du laitier remplit la porosité développée au jeune age. Par conséquent, avec un taux élevé
de SL2 (SL2-50sg), une réduction du retrait endogéne a été observée par rapport au SL2-30s.

On peut conclure que l'augmentation de la finesse du laitier augmente le retrait endogene et, par
conséquent, le risque de fissuration. Ce phénomene est lié a la porosité plus fine qui entraine une plus
grande dépression capillaire. Une explication possible de la différence de comportement de retrait entre
le laitier ordinaire et le laitier superfin pourrait concerner I'humidité relative interne. Comme mentionné
précédemment, SL2 est caractérisé par une réactivité élevée. La réaction pouzzolanique du SL2
augmente la consommation d'hydroxyde de calcium, qui a son tour augmente la consommation d'eau.
La consommation d'eau plus élevée par suite de 1’auto-dessiccation conduit a une humidité relative
interne plus faible et donc a une dépression capillaire plus importante.

4.4. Conclusion

Ce chapitre a porté sur les propriétés au jeune age des différents BUHP étudiés, en mettant 1’accent sur
I’effet de la finesse et du dosage du laitier sur ces derniéres. L’analyse des résultats de ce chapitre, menée
sur le comportement a court terme, a mis en évidence les principaux points suivants :

- La substitution de 30 % du ciment par du laitier (SL1 ou SL2) réduit le dosage du SP dans les mélanges
de BUHP. A faible dosage, le LHF améliore la maniabilité, accélére le temps de prise et favorise le
processus d'hydratation du ciment grace a la réduction de la teneur en SP et a I'effet de nucléation. Cet
impact se traduit par une augmentation de la chaleur de réaction. L'augmentation de la finesse du laitier
résulte en une réduction plus importante de la teneur en SP et certainement une augmentation du nombre
de sites de nucléation. Ainsi, un effet d'accélération est plus visible avec 30 % de laitier superfin.

- Pour un taux élevé de laitier ordinaire (50 %), l'effet lubrifiant de SL1 et I'effet fluidifiant de SP
semblent étre atténués par la demande en eau des particules de laitier. Dans ce cas, une augmentation de
la teneur en SP a été nécessaire pour obtenir la méme maniabilité que la formule de référence. Ceci
retarde I'nydratation du ciment et prolonge les temps de prise. L’incorporation de 50 % de SL2 améliore
la maniabilité du mélange par I’effet lubrifiant des particules superfines. L'effet bénéfique d’une haute
finesse tend a accélérer les temps de prise et la réaction d’hydratation.

- Le remplacement de 30 % du ciment par du laitier ordinaire (SL1) entraine une légére diminution du
retrait chimique et endogéne, en raison de sa plus faible réactivité. Le retrait le plus prononcé a été
observé, plus clairement, dans les mélanges contenant 30 % de laitier superfin. Comme indiqué,
l'augmentation de la finesse du laitier favorise le processus d'hydratation, ce qui tend a accélérer
I'évolution des contractions chimiques et endogénes. Le retrait endogene plus élevé des mélanges a base
de laitier superfin peut s'expliquer par la finesse plus importante du laitier, le retrait chimique plus élevé
et le module d'Young plus faible de la matrice laitier-ciment. Une autre raison de la déformation élevée
de la matrice a base de SL2 est la distribution plus fine des pores, qui augmente la dépression capillaire,
conduisant ainsi & un retrait plus prononce et, par conséquent, a un risque de fissuration plus élevé.

- Un taux de substitution élevé (50 %) par SL2 ne présente pas d'effet significatif sur la contraction
chimique, par rapport a un taux de 30 %. Par contre, 50 % de SL2 modifie significativement I'évolution
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du retrait endogéne, conservant toujours la valeur la plus élevée pour les mélanges incorporant 30 % de
laitier superfin.

A P’issue de ce chapitre, le comportement au jeune dge des BUHP a base de LHF a été étudié. Par la
suite, il est intéressant d’évaluer 1’effet de la finesse et du dosage du laitier sur les propriétés mecaniques,
I'empreinte carbone et le colt des BUHP. Ceci fait I’objet du prochain chapitre.
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DEUXEME PARTIE : PROGRAMME EXPERIMENTAL

Chapitre 5 :

PROPRIETES MECANIQUES, EMPREINTE
CARBONE ET COUT DES BUHP

[Ce chapitre est une traduction enrichie d'un article publié dans la revue internationale
"Journal of Building Engineering"]

[Moula et al., 2023 (b)] S. Moula, A. Ben Fraj, T. Wattez, M. Bouasker, N. Bel Hadj Ali, Mechanical properties, carbon footprint and cost of
Ultra-High Performance Concrete containing ground granulated blast furnace slag, Journal of Building Engineering, 2023,
https://doi.org/10.1016/j.jobe.2023.107796.
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Chapitre 5 : Propriétés mécaniques, empreinte carbone et colt
des BUHP

Ce chapitre est consacré a l’analyse et @ ['interprétation des résultats d’un programme expérimental
visant a étudier l'influence de la finesse et du dosage du laitier sur les propriétés mécaniques (la
compression et la traction par fendage) du BUHP. Afin de bien cerner cet effet, le dégagement de
chaleur en conditions semi-adiabatiques a été évalué. Les résultats de /’analyse thermogravimétrique
(ATG) seront également présentés. Pour terminer ce chapitre, I’empreinte carbone et les aspects
économiques seront discutés.

5.1. Introduction

Le BUHP est un composite innovant a base de ciment qui présente des performances mécaniques élevées
sous des charges de compression et de traction, ainsi qu'une excellente durabilité. Grace a ces
caractéristiques, le BUHP peut contribuer au développement de nouvelles perspectives architecturales
et des systémes structurels a durée de vie prolongée ; on s'attend donc a ce que l'utilisation du BFUP
dans les applications coulées sur place augmente dans un avenir proche [Yalginkaya et Copuro glu,
2021]. En raison de sa teneur élevée en ciment Portland, la chaleur d'hydratation du BUHP peut étre
relativement élevée par rapport a celle du béton conventionnel. Par conséquent, le laitier granulé de haut
fourneau moulu peut étre utilisé dans la conception du mélange de BUHP pour réduire la teneur en
ciment Portland et ainsi limiter la chaleur d'hydratation tout en répondant aux exigences
environnementales et techniques. Dans le cadre de cette étude, les effets du remplacement du LHF (0
%, 30 % et 50 %) sur la chaleur d'hydratation et les résistances mécaniques des BUHP sont étudiés.
Enfin, ce chapitre sera complété par une analyse environnementale (empreinte carbone) et économique
des huit formulations étudiées.

5.2. Evolution de la chaleur d'hydratation

En raison de sa teneur élevée en ciment, le BUHP présente une chaleur d'hydratation significativement
plus élevée que le béton ordinaire et le béton a hautes performances (BHP). Dans cette étude, la
possibilité d'incorporer de forts taux de LHF sans compromettre les performances mécaniques des
BUHP a été explorée. Les évolutions du flux de chaleur et de chaleur de réaction des mélanges de BUHP
avec différentes teneurs en laitier sont illustrées sur les Figures 5.1 et 5.2, respectivement. Les
principales valeurs caractéristiques mesurées des courbes d'hydratation semi-adiabatique sont indiquées
dans le Tableau 5.1, oU tmax est le temps d’apparition du pic de flux de chaleur, Imax est I'intensité du pic
d’hydratation et Qmax €st la valeur maximale du dégagement de chaleur. 1l convient de noter que les
valeurs données ont été normalisées par rapport a la masse totale du liant. Les enregistrements de la
température semi-adiabatique au cceur de I'échantillon sont tracés sur la Figure 5.3.
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Figure 5.2 : Dégagement de chaleur de réaction des BUHP.

Tableau 5.1 : Caractéristiques d'hydratation des BUHP.

Chaleur de réaction cumulée

Temps du pic de flux de chaleur

Intensité maximale du flux de

timax chaleur Valeur mesurée

; Valeur ; Valeur dela

MEIRNGES \ateur mesurce norrz:llijsée Valeur mesurée no\r/rilzfllijsrée Vz:leur(rr:\e;\s/;gee nor:1aeILijse’e température
Qmax (J/g liant) Omax tmax (Min) tmax mex. Imax maximale (°C)
Omar (o) ) e (Rep) ) liant) e b))

Refsr 187,8 1,00 561 1,00 9,2 1,00 69,8
SL1-30sr 1775 0,95 461 0,82 6,9 0,75 64,1
SL1-50¢¢ 155,0 0,83 860 1,53 3,7 0,40 53,3
SL2-30s¢ 186,8 0,99 341 0,61 8,0 0,87 71,4
SL2-50¢¢ 175,7 0,94 461 0,82 45 0,49 63,4

Refs, 206,5 1,10 557 0,99 10,8 1,17 73,0
SL1-30s.2 203,7 1,08 360 0,64 8,7 0,95 74,0
SL2-30s2 216,1 1,15 280 0,50 9,9 1,08 80,6
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Figure 5.3 : Evolution semi-adiabatique de la température dans les mélanges BUHP.

La Figure 5.1 montre que les pics de flux de chaleur de Refsr et Refs 2 sont respectivement de 9,2 et
10,8 mW/g de liant. Les temps pour atteindre ces pics sont respectivement de 561 et 557 min. Ce résultat
met en évidence la l1égére différence entre les effets de la FS et de SL2 sur ’accélération de I'hydratation
des BUHP congus. Abdulkareem et al. [Abdulkareem et al., 2018 (a)] ont testé un BUHP de composition
similaire (UHPCL), incorporant 18,75 % de FS et 1,8 % de SP, a l'aide d'un test de calorimétrie semi-
adiabatique. Les auteurs ont mesuré une intensité du pic de flux de chaleur de 6,43 mW(/g de liant, et le
temps pour atteindre ce pic était de 502 min. Cette différence peut étre attribuée a la teneur réduite en
ciment (977 kg/m?®) et a la teneur plus faible en SP (1,8 %) par rapport au mélange de référence Refsr
dans cette étude. Les résultats obtenus montrent que le mélange a base de SL2 dégage plus de chaleur
que celui a base de FS. Comme le montre le Tableau 5.1, la chaleur de réaction maximale de Refs est
de 187,8 J/g de liant, alors gu'elle est d'environ 206,5 J/g de liant pour Refs .. Ce phénoméne est
directement lié au fait que les réactions pouzzolaniques dégagent moins de chaleur que les réactions
hydrauliques [Schindler et Folliard, 2005]. En outre, la réaction pouzzolanique est un processus lent,
comparé a la réaction hydraulique. Contrairement a la plupart des ajouts minéraux, le LHF posséde a la
fois des propriétés hydrauliques et pouzzolaniques [Ahmed et al., 2021]. En raison de son comportement
hydraulique, le SL2 réagit rapidement avec I'eau et génére du C-S-H qui, a son tour, peut étre responsable
d'un dégagement de chaleur plus important que la FS. Pour cette derniére, la formation de Portlandite
est nécessaire pour initier la réaction pouzzolanique. Les températures maximales sont de 69,8 °C et 73
°C pour Refsr et Refsi2, respectivement. Cela confirme la chaleur de réaction élevée de Refs, par
rapport a la formule Refse. 1l convient de rappeler qu'une chaleur d'hydratation plus élevée ne signifie
pas nécessairement un degré d'hydratation plus élevé [Pane et Hansen, 2005].

En présence de particules de FS, le remplacement partiel du ciment par 30 % de SL1 entraine une
réduction de la chaleur émise et de I'intensité du pic de flux de chaleur. Une diminution de la température
est également enregistrée pour SL1-30sk. La température maximale est de 64,1 °C. En revanche, pour le
mélange SL2-30sk, la température maximale est de 71,4 °C, qui est proche de celle de Refse. Comparé
a la formule Refs, il apparait qu'une substitution volumique de 30 % du ciment par SL2 produit
pratiquement la méme chaleur d'hydratation. L’incorporation du laitier ordinaire a réduit la chaleur
totale dégagée ainsi que I’intensit¢é du pic de la courbe du flux de chaleur. Ce phénomeéne est
principalement attribué a I'effet de dilution du laitier, qui est directement lié a la faible teneur en ciment,
et au fait que la réaction du laitier dégage moins de chaleur que I'nydratation du ciment Portland. Ces
résultats sont en accord avec des études précédentes [Abdulkareem et al., 2018 (a) ; Yalginkaya et
Copuro~glu, 2021]. On constate que I'augmentation de la finesse du laitier augmente a la fois I’intensité
du pic de flux de chaleur et la chaleur de réaction. Comme le montre la Figure 5.1, I’intensité du pic de
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flux de chaleur de SL2-30sr est de 8 mW/g de liant contre 6,9 mW(/g de liant pour SL1-30se. Le
remplacement du ciment par une faible teneur en laitier (30 %) accélére les réactions d'hydratation.
Lorsque 30 % du ciment sont remplacés par du SL1, le pic du flux de chaleur apparait 100 minutes avant
celui de Refse. Pour le mélange SL2-30sr, le pic apparait 220 minutes avant celui de Refsr. Cet effet
accélérateur des particules de laitier peut s'expliquer a la fois par la teneur réduite en SP dans les BUHP
fabriqués avec un faible taux de LHF et par I'effet physique des particules de laitier. L'incorporation de
LHF plus fin entraine une réduction de la teneur en SP (0,8 % pour SL2-30se contre 1,4 % pour SL1-
30sk), ce qui se traduit par une accélération du processus d'hydratation. Grace a leur finesse, les surfaces
supplémentaires offertes par les particules fines servent de sites de nucléation pour les produits
d'hydratation [Cyr et al., 2005]. 1l peut étre clairement établi que I'augmentation de la finesse du laitier
favorise la réaction du ciment par nucléation hétérogene. Ceci peut étre associé a l'augmentation du
nombre de sites de nucléation de SL2 par rapport a SL1. Ces résultats sont cohérents avec ceux de Chen
et al. [Chen et al., 2022] qui ont trouvé que des particules plus fines (avec une surface spécifique plus
élevée) peuvent fournir plus de sites de nucléation pour les produits d'hydratation, améliorant ainsi le
degré d'hydratation du ciment.

Le remplacement du ciment par 50 % de SL1 entraine une diminution de la chaleur totale dégagée et de
I’intensité du pic de flux de chaleur. La température maximale est de 53,3 °C ; soit la valeur la plus
basse. Dans ce cas, I'effet de dilution est dominant. Le pic de flux de chaleur est atteint 299 min aprés
celui de Refsr et 399 min aprés celui de SL1-30se. Ce comportement retardateur peut étre attribué a
I'effet du SP, qui participe largement a la décélération de I'nydratation. Li et al. [Li et al., 2017] ont
prouvé qu'un dosage plus élevé de SP retarde toujours I'hydratation. Cette substance chimique inhibe la
dissolution des particules de ciment anhydres, ce qui ralentit le processus d'hydratation et réduit a la fois
la chaleur totale dégagée et le pic de flux de chaleur. Ce phénomene résulte de la fixation des ions Ca?*
par le SP et de I'adsorption du polymere sur les surfaces des grains anhydres [Abdulkareem et al., 2018
(@)]. 1l est bien connu que les superplastifiants réduisent la quantité d'eau nécessaire pour maintenir
I'ouvrabilité du béton. Moins d'eau signifie moins de ciment hydraté, ce qui peut conduire a une
réduction de la chaleur totale dégagée et du pic de flux de chaleur. Pour un remplacement de 50 % du
SL2, il est clairement observé que le mélange SL2-50sr présente un profil de dégagement de chaleur
presque identique a celui du mélange SL1-30sr avec une réduction de I'intensité du pic de flux de chaleur
(4,5 mW/g de liant pour SL2-50s¢ contre 6,9 mW/g de liant pour SL1-30sg). Cette observation confirme
I'effet bénéfique d'une finesse élevée du laitier sur l'accélération du mécanisme d'hydratation. Cet effet
est clairement mis en évidence par la réduction du dosage de SP (1,2 % pour SL2-50s¢ vs. 2,4 % pour
SL1-50s¢). Il est évident que la réactivité hydraulique et pouzzolanique du SL2 est supérieure a celle du
SL1. L'effet des sites de nucléation semble étre directement lié a la finesse du laitier utilisé [Mounanga
et al., 2011]. Ainsi, la présence de particules fines de laitier conduit a une accélération significative de
I'nydratation au jeune age. Il est intéressant de noter que la substitution du ciment par du SL2, méme a
des proportions élevées, ne diminue pas de maniére significative la chaleur d'hydratation au jeune age.

Lorsque la FS est complétement remplacée par le SL2, on constate que la substitution partielle du ciment
par 30 % de SL1 entraine une diminution de la chaleur totale dégagée et de I’intensité du pic de flux de
chaleur de 1,4 % et 19,4 %, respectivement, par rapport au béton de référence Refsi.. Pour le mélange
contenant 30 % de SL2, l'intensité du pic de flux de chaleur a été réduite de 8,3 % par rapport a la
formule de référence a base de SL2 (Refs.2). La quantité de chaleur libérée a augmenté de 4,6 %. La
chaleur totale dégagée par le mélange SL2-30s.2 est associée a une température élevée de 80,6 °C ; soit
7,6 °C de plus que le béton de référence. Un effet d'accélération est toujours visible pour les mélanges
incorporant 30 % de laitier. Une autre explication de cet effet d'accélération, autre que la teneur réduite
en SP, est que I'absence de particules de FS favorise I'nydratation du laitier. Il y aura plus de Portandite
disponible pour les réactions du laitier. 1l est évident que plus la quantité de Portlandite est élevée, plus
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la réaction hydraulique/pozzolanique du LHF est améliorée, ce qui fournit conjointement plus de chaleur
émise [Abdulkareem et al., 2018 (a)].

Les résultats obtenus mettent en évidence la grande différence entre un essai semi-adiabatique et un
essai isotherme. Pour ce dernier, le flux de chaleur est faible par rapport au premier. Par exemple, a une
température d'hydratation de 20 °C, pour le mélange SL2-30s.2, la chaleur maximale de réaction et
I'intensité du pic de flux de chaleur sont respectivement de 185,5 J/g de liant et de 2,8 mW/g de liant, et
le temps nécessaire pour atteindre le pic d'hydratation est de 506 min. Dans des conditions semi-
adiabatiques, la température maximale au cceur de I'échantillon SL2-30s., est de 80,6 °C. Cette
augmentation de température entraine une augmentation de la chaleur d'hydratation et une accélération
des réactions. Dans ce cas, le temps nécessaire pour atteindre le pic d’hydratation est de 280 min ; soit
226 min avant celui de I'essai isotherme. Un autre point a signaler est que pour SL1-50s et SL2-50s,
deux pics sont visibles sur les courbes de la calorimétrie semi-adiabatique. Le premier est lié a la réaction
du ciment et le second a I'nydratation des phases du laitier. Le second pic est moins haut et apparait
comme un épaulement.

5.3. Résultats de I’analyse thermogravimétrique (ATG)

Pour mieux comprendre le mécanisme d'hydratation (a court et long termes) des BUHP contenant
différentes teneurs en LHF, une analyse thermogravimétrique des mélanges BUHP hydratées est réalisée
dans cette section. Les courbes thermogravimétriques et leurs dérivées premiéres associées (TG-DTG)
des échantillons de BUHP durcis pendant 3 et 90 jours sont représentées sur les Figures 5.4 et 5.5,
respectivement. Comme on peut clairement I'observer, les échantillons de BUHP présentent trois plages
de perte de masse au cours du chauffage. Le premier pic détecté en dessous de 200 °C est principalement
attribué a la déshydratation de plusieurs hydrates tels que les C-S-H et l'ettringite [Sun et al., 2019]. Le
deuxiéme pic, montrant le taux de décomposition de I'nydroxyde de calcium, apparait dans la plage 410-
520 °C. Un important pic existe entre 530 et 800 °C. Ce pic est induit par la décomposition de la calcite
(CaCO0s) [Wu et al., 2016 ; Sun et al., 2019]. Le Tableau 5.2 indique les pertes de masse dues a la
libération de I'eau liée. Les teneurs en CH calculées sont données dans le Tableau 5.3.

La perte de masse entre 105 et 550 °C est attribuée a I'évaporation de I'eau liée des hydrates. Les valeurs
énumérées dans le Tableau 5.2 sont inférieures a celles mesurées dans la plage de température de 80 a
550 °C. Selon certaines études, la décomposition des C-S-H peut se produire en dessous de 105 °C
[Ahmed et al., 2021]. Cela indique que les mesures effectuées entre 105 et 550 °C sous-estiment les
teneurs en eau liée. Le Tableau 5.2 révele une augmentation de I'eau liée dans le temps pour tous les
mélanges testés. Il convient de noter que la différence entre les mesures effectuées, par exemple, a I'age
de 3 jours, dans les deux plages de température utilisées varie de 11,8 % (pour SL1-30s.2) a 24,5 %
(pour Refsi2). Comme attendu, la teneur en eau liée chimiquement dans les mélanges de BUHP
augmente avec le temps de durcissement. Cette observation évidente est directement liée a la progression
de I'hydratation de la matrice cimentaire. Il est important de noter ici que quelques points ne suivent pas
cette tendance a I'augmentation de la teneur en eau liée, tout en restant dans la plage d'erreur de mesure.
La faible teneur en eau liée mesurée pour tous les mélanges, méme a un age avancg, est attribuée au fait
qu'il y a une quantité considérable de ciment anhydre dans le mélange, en raison du rapport eau/liant
extrémement faible et de la teneur élevée en ciment. Cette explication est soutenue par I'étude de Loukili
et al. [Loukili et al., 1999] qui ont rapporté qu'aprés 28 jours d'hydratation, le degré d'hydratation du
ciment n'était que de 57,5 %, ce qui signifie qu'il y a encore pres de 377 kg/m? de ciment non hydraté
dans le composite.
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Tableau 5.2 : Eau liée chimiquement (%) ( 0,2).
. Age de cure (jours)
Mélanges 1 3 7 28 90
Ref [80-550 °C] 3,3 42 4.4 5,2 54
s [105-550 °C] 2,9 3,6 3,6 42 49
[80-550 °C] 2,9 4,0 44 48 5,2
SL1-30sr [105-550 °C] 2,5 35 3,6 42 438
[80-550 °C] 2,6 3,3 3,6 45 48
SL1-50s: [105-550 °C] 23 29 31 37 44
[80-550 °C] 3,6 41 49 6,1 6,0
SL2-30s: [105-550 °C] 30 34 43 52 5,1
[80-550 °C] 2,8 43 4.6 57 58
SL2-30sr [105-550 °C] 2,4 3,7 3,9 4,6 49
Ref [80-550 °C] 52 53 5,4 53 5,4
st [105-550 °C] 3,8 4,0 45 4,6 438
] [80-550 °C] 4,9 5,1 53 55 5,7
SL1-30s., [105-550 °C] 44 45 44 44 5,0
[80-550 °C] 49 51 53 58 5,6
SL2-30se2 [105-550 °C] 4,0 42 45 5,1 49

En se focalisant sur les valeurs de la quantité d'eau liée mesurée entre 80 et 550 °C, on constate que
Refsi, présente des mesures plus élevées que Refsr jusqu'a I'age de 7 jours. A partir de cet age, les deux
formules de référence présentent un comportement similaire. Ces résultats sont en accord avec les
résultats de la calorimétrie semi-adiabatique. Il a été démontré que la substitution compléte de FS par
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SL2 conduit a un dégagement de chaleur plus important au cours des 7 premiers jours d’hydratation. En
ce qui concerne la quantité de Portlandite, le Tableau 5.3 montre que le mélange Refs.» a la valeur la
plus élevée a tous les ages d'essai par rapport a la formule Refse. La teneur limitée en Portlandite dans
Refsr est principalement attribuée a I'activité pouzzolanique élevée de la FS, par rapport au SL2, qui
entraine une consommation élevée de Portlandite pour générer de nouveaux C-S-H, augmentant ainsi la
résistance mécanique [Abdulkareem et al., 2021].

Tableau 5.3 : Quantités de Portlandite mesurées par ATG (%) [410-520 °C] (z 0.1).

Mélanges Age de cure (jours)

1 3 7 28 90

Refsr 18 2,9 31 3,2 3,0
SL1-30se 18 2,4 3,0 3,2 2,9
SL1-50¢¢ 2,4 2,0 2,8 2,8 2,5
SL2-30s¢ 2,3 2,3 3,2 3,3 3,3
SL2-50¢¢ 15 2,2 2,2 2,4 2,6
RefSLz 2,5 2,8 3,2 3,8 3,6
SL1-30s.2 29 3,3 3.2 33 3,6
SL2-30s.2 23 2,7 31 3,4 33

Le remplacement du ciment par du SL1 (a 30 et 50 %) entraine une réduction de la perte de masse, due
a la libération de I'eau liée. Au jeune age (1 jour), la quantité d'eau liée (mesurée entre 80 et 550 °C)
pour le mélange SL1-30sr est réduite d'environ 12 % par rapport au béton de référence Refse, alors que
SL1-30sk présente une valeur assez proche de celle de Refse a un age plus avancé (90 jours). La perte
de masse de SL1-50s est inférieure a celle de Refse et de SL1-30sk a tous les ages. Cela implique la
possibilité de la présence de quantités plus importantes de C-S-H et d'AFt dans Refse que dans SL1-30se
et SL1-50s, et la présence de quantités moins importantes de C-S-H et d'AFt dans SL1-50se. Les
résultats obtenus sont cohérents avec ceux d'Abdulkareem et al. [Abdulkareem et al., 2018 (b)], qui ont
mesuré une diminution de 6,1 % et 21,2 % de I'eau chimiquement liée des BUHP a 3 jours, lorsque 30
% et 50 % du ciment sont remplacés par des LHF, respectivement. On peut noter que plus la teneur en
SL1 est élevée, plus I'eau chimiquement liée mesurée est faible. Les données montrent également que
la teneur en Portlandite dans Refsg, SL1-30sr et SL1-50se augmente avec I'age d'hydratation jusqu'a 28
jours. Ensuite, elle est réduite de 6,3, 9,4 et 10,8 % pour les mélanges Refse, SL1-30sr et SL1-50s,
respectivement, entre 28 et 90 jours. Il est a noter que les quantités de Portlandite mesurées pour SL1-
30sk sont trés proches de celles de Refse. Les résultats obtenus sont en accord avec ceux d’Ahmed et al.
[Ahmed et al., 2021], qui ont observé un pic correspondant a la décomposition du CH plus prononcé
pour SO (béton sans laitier) que pour S15 (mélange contenant 15 % de laitier) et S60 (mélange contenant
60 % de laitier). Les teneurs en CH calculées a 28 jours dans les échantillons SO, S15 et S60 sont
respectivement de 2,38, 1,96 et 1,54 %. La présence de particules de laitier dans les matériaux a base de
ciment entraine généralement une réduction de la quantité de Portlandite générée par les réactions
d'hydratation. Ce phénomene est lié a I'effet de dilution et a la consommation de Portlandite par la
réaction pouzzolanique [Ashraf et al., 2009]. Lorsque la Portlandite est produite pendant I'hydratation
du ciment, une partie de ce composé est consommeée par la réaction pouzzolanique de la fumée de silice
et du laitier, et cette consommation augmente avec la teneur en laitier, ce qui entraine un retard dans
I'nydratation du béton et crée un gel C-S-H supplémentaire [Khalifa et al., 2013]. La teneur élevée en
SP dans SL1-50sf, qui est largement impliquée dans la décélération du processus d'hydratation, peut
également expliquer la quantité limitée de Portlandite. La présence plus importante de produits de
réaction dans Refsr a probablement contribué a I'obtention d'une résistance a la compression plus élevée
que celle des autres mélanges a base de SL1. D'autre part, la résistance plus faible du béton a base d’un
taux élevé de SL1 peut étre attribuée a sa plus faible teneur en produits de réaction [Ahmed et al., 2021].
La quantité d'eau liée est un indice de la progression de I'hydratation et, par conséquent, du
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développement de la résistance. Une faible teneur en eau liée dans les mélanges a base de SL1 peut donc
s'expliquer par I'effet latent des particules de laitier ordinaire sur la réaction d'hydratation.

L'incorporation de 30 % de SL2 (SL2-30sr) a augmenté la quantité d'eau chimiquement liée, et I'effet
était plus perceptible a partir de 7 jours d'hydratation. Par exemple, la quantité d'eau chimiquement liée
est passée de 4,4 % pour Refsr a 4,9 % pour SL2-30sr. Cela indique que I'ajout de laitier superfin accélere
le taux d'hydratation et génere des produits d'hydratation plus solides, méme au jeune age. Il est
intéressant de noter que I'hydratation accélérée offre des avantages potentiels en termes de gain de temps,
d'augmentation de la résistance au jeune age et d'amélioration de la résistance aux environnements
agressifs. Cependant, elle peut également présenter des inconvénients en termes de risque de fissuration,
d'impact sur la résistance et la durabilité & long terme. En effet, I'hydratation accélérée peut réduire le
temps nécessaire & I'hydratation compléte, entrainant une réduction de la cohésion des particules de
ciment et compromettant la formation optimale de certaines phases minérales dans la matrice. Cela
pourrait affecter la résistance et la durabilité a long terme des BUHP. Comme le montrent les résultats
de résistance a la compression, la substitution du ciment par SL2 entraine une légére amélioration de la
résistance aprés 3 jours d'hydratation. Ce comportement peut s'expliquer par la réduction du dosage de
SP et I'effet des sites de nucléation favorisé par la présence de particules fines avec une réactivité
relativement élevée, agissant comme des sites de nucléation supplémentaires pour les hydrates. Le
Tableau 5.3 révele que la quantité de Portlandite dans le mélange SL2-30sr se stabilise a environ 3,3 %
aprés 7 jours. Cette valeur est trés proche de celle de la formule de référence. Pour cette derniére, la
teneur en CH a été réduite de 3,2 a 3 % entre 28 et 90 jours. Cette diminution est principalement attribuée
a la réaction pouzzolanique de la FS. Dans le cas de I’incorporation de 30 % de SL2, l'effet
pouzzolanique de la FS et du SL2 peut étre contrebalancé par I'effet hydraulique des particules fines de
laitier, qui peuvent également générer de la Portlandite. Ceci illustre clairement les réactions
concurrentes : I'nydratation du ciment et du laitier produisant du Ca(OH). d'une part et la réaction
pouzzolanique du laitier et de FS consommant de I'hydroxyde de calcium d'autre part. Une autre raison
qui peut expliquer ce phénomene est que dans Refse, il y a une quantité significative de ciment non
hydraté. Ainsi, a un faible taux de remplacement du laitier, Refse et la matrice a base de laitier peuvent
présenter des comportements comparables. Pour 50 % de SL2, une augmentation de l'eau liée est
observée au fil du temps. Les résultats montrent que les teneurs en eau liée de SL2-50se dépassent celles
de Refse a partir de 3 jours, mais restent légérement inférieures a celles de SL2-30s¢. Cela indique que
méme a un niveau de substitution élevé, SL2 accélere le processus d'hydratation en raison du faible
dosage de SP et de la finesse élevée. Avec la progression de I'nydratation, une légére augmentation de
la quantité de Portlandite a été enregistrée pour le mélange SL2-50sg pour atteindre la valeur de 2,6 % a
90 jours. Cette valeur représente 86,7 % de celle de Refsr et 78,8 % de celle de SL2-30s¢. Cette réduction
est probablement due a la consommation de Portlandite par la réaction pouzzolanique du SL2.

Lorsque la FS est complétement remplacée par le SL2, SL1-30s.2 et SL2-30s., présentent un
comportement similaire en termes de teneur en eau liée. Les valeurs mesurées sont trés proches, voire
identiques, a certains ages d'essai. En fait, on s'attendait a ce que SL2-30s.» présente des valeurs plus
élevées que SL1-30si2, ce qui est clairement visible dans les résistances a la compression. Les légéres
différences peuvent s'expliquer par la précision des mesures. Les mélanges SL1-30s., et SL2-30s.2 Se
caractérisent par une hydratation accélérée. Par conséquent, ces deux mélanges ont les teneurs les plus
élevées d'eau liée. Une teneur en eau liée plus élevée implique la présence d'une plus grande quantité de
C-S-H, ce qui se traduit par une amélioration des propriétés mécaniques. Cet effet est lié aux effets
physiques et chimiques du LHF plus fin. En ce qui concerne les quantités de Portlandite, le Tableau 5.3
montre que les valeurs mesurées pour SL2-30s., sont inférieures a celles de SL1-30s.2. Ceci prouve
l'effet bénéfique d'une plus grande finesse sur l'activité pouzzolanique d'une addition trés fine. A 90
jours, la quantité de Portlandite dans SL1-30s. est de 3,6 %, ce qui est égal a celle de Refs.o. Pour SL2-
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30s12, Ce composé a été réduit de 8,3 %. Il convient de noter qu'en examinant I'évolution de la teneur en
Portlandite entre 28 et 90 jours, la valeur a diminué de 0,3 % pour SL1-30se, est restée constante pour
le SL2-30sr, a augmenté de 0,3 % pour SL1-30s. 2, et a diminué de 0,1 % pour SL2-30s.2. Cela confirme
qu'a long terme, I'effet de la FS est assez similaire a celui du SL2.

5.4. Propriétés mécaniques des BUHP

Afin d’évaluer le comportement mécanique des BUHP durcis dans des conditions endogénes
(échantillons protégés du séchage), des essais de compression et de traction par fendage ont été réalisés.
Dans cette section, les résultats obtenus sur les différentes formulations étudiées seront présentés et
discutés.

5.4.1.Résistance a la compression

Les différents mélanges non fibrés de BUHP ont été soumis a des essais de compressiona 1, 3, 7, 28 et
90 jours dans des conditions endogenes (sans cure dans 1’eau). L'évolution de la résistance a la
compression des mélanges étudiés est illustrée sur la Figure 5.6. Le Tableau 5.4 liste les valeurs de
résistance a la compression obtenues pour les différentes échéances de mesure. Chaque résultat est la
moyenne d'au moins trois essais.
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Figure 5.6 : Evolution de la résistance a la compression des BUHP.

Tableau 5.4 : Résumé des résultats de résistance a la compression pour tous les échantillons de BUHP.

. Age du test (jours)
Mélanges 1 3 7 28 90

Refsr 85,1+0,8 119,0+2,0 126,7+1,0 139,141,2 147,84+1,2
SL1-30sr 69,7413 1112411 122,7+1,4 142,44+1,0 150,0+2,9

. SLus0y  273%03  768%18 950412  173%14 1281423

SL2-30sr 80,1+0,7 121,8+1,4 133,0+2,6 142,842,1 152,34+5,8
SL2-50¢¢ 53,740,7 102,2+1,1 120,740,2 139,0+2,8 142,5+2,6

Refs, 83,4112 119,417 126,2+1,6 136,5+3,3 145,24+3,8
SL1-30s.2 70,1+1,0 111,241,2 127,7+0,6 138,21+0,5 1514424
SL2-30g.» 77,440,1 118,6+2,4 139,242,8 151,2+2,4 156,7+1,5

Comme on peut le constater, les résistances a la compression varient de 117 a 152 MPa pour tous les
mélanges de BUHP testés & 28 jours. A I'exception du béton contenant 50 % de laitier ordinaire (SL1-
50se), une résistance a la compression supérieure a 130 MPa a été atteinte par une cure standard de 28
jours pour tous les mélanges étudiés. Ces résultats sont en accord avec la norme [NF P18-470, 2016]
qui définit une résistance minimale de 130 MPa pour la production de béton fibré a ultra-hautes
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performances de type Z (BFUP). Il convient de noter que la principale raison pour laquelle la résistance
a la compression a 28 jours est inférieure a 150 MPa est I'absence de fibres d'acier qui contribuent de
maniéere substantielle a la résistance mécanique [Alkaysi et EI-Tawil, 2016].

Indépendamment de I'dge, les deux bétons de référence (Refse et Refsi2) présentent des valeurs de
résistance a la compression trés proches. Par exemple, les résistances moyennes a la compression a un
jour de Refsr et Refs 2 sont respectivement de 85,1 et 83,4 MPa. On peut en conclure que la substitution
totale de la FS par du laitier superfin n'a pas d'effet considérable sur le comportement a la compression
des mélanges. Cela implique que le SL2 peut étre utilisé avec succes pour atteindre les mémes
performances qu’avec la FS. Cette derniére présente certains inconvénients tels que son codt elevé et
les faibles volumes produits. En France, la production annuelle de FS est estimée a 50 000 tonnes. Le
marché du silicium étant trés fluctuant, il est difficile d’évaluer la disponibilité a plus long terme
[CERIB, 2022]. En raison de leur finesse élevée, la FS et le SL2 montrent une haute réactivité
pouzzolanique. En raison de la disponibilité d'une plus grande quantité de Portlandite & 90 jours (3 %
pour Refsr et 3,6 % pour Refsi2), la réaction pouzzolanique des ajouts minéraux a été accélérée, en
cohérence avec une étude précédente [Ghafari et al., 2016]. Par conséquent, une amélioration des
résistances a la compression a été enregistrée pour Refsr et Refsio. Les valeurs de résistance a 90 jours
sont respectivement de 147,8 et 1452 MPa. Il est évident que le ciment anhydre participe a
I’amélioration de la compacité du squelette granulaire du matériau a base de ciment et améliore ainsi la
résistance mécanique. En fait, I'amélioration de la microstructure des mélanges de BUHP n'est pas
seulement attribuée a la production de produits d'hydratation solides, mais aussi aux quantités
significatives de particules de clinker qui n'ont pas réagi. En outre, les particules de ciment anhydres
peuvent continuer a s'hydrater au fil du temps (si les conditions sont favorables), ce qui permet
d'améliorer les performances mécaniques et la durabilité du béton. Cela peut étre bénéfique dans les
situations ou un gain de résistance a long terme est nécessaire et ou la structure sera soumise a des
charges importantes.

Le remplacement partiel du ciment par 30 % de SL1 entraine une forte réduction de la résistance a la
compression au jeune age, mais une légéere augmentation de la résistance a long terme. Par rapport au
mélange Refsg, la résistance a la compression est réduite de 18,1, 6,6 et 3,2 % a 1, 3 et 7 jours,
respectivement. Ceci est en accord avec I'évolution de la température induite par la chaleur d'hydratation.
En effet, la température mesurée au cceur de 1’échantillon diminue avec 1’augmentation du taux de
substitution du laitier ordinaire, comme le montre la Figure 5.3. Les mémes tendances sont observées
lorsque la FS est remplacée par SL2 pour le mélange SL1-30s.2. Ce béton présente une résistance a la
compression légerement supérieure a celle des deux mélanges de référence aprés 7 jours d’hydratation.
Ceci confirme clairement que la FS et le SL2 ont un effet similaire sur le comportement mécanique des
BUHP. Apres 7 jours, les réactions pouzzolaniques du SL1 peuvent étre initiées et générer du gel C-S-
H supplémentaire. Par conséquent, des résistances a la compression élevées de 142,4 et 150 MPa a 28
et 90 jours, respectivement, ont été obtenues pour SL1-30se. Pour SL1-30s2, les valeurs de résistance a
la compression sont de 138,2 et 151,4 MPa a 28 et 90 jours, respectivement. L'incorporation d'un volume
élevé de SL1 (50 %) entraine une réduction substantielle de la résistance a la compression a tous les
ages d'essai. Par rapport au mélange témoin (Refsr), la résistance a la compression a chuté d'environ 68
% apres 24 heures de durcissement. La résistance a la compression & un &ge avancé (90 jours) a diminué
de 13,3 %. Ces résultats sont cohérents avec ceux de Yalg¢inkaya et Copuro'glu [Yalcinkaya et
Copuroglu, 2021], qui ont révélé qu'une incorporation de 60 % de LHF induisait une forte diminution
(-50 %) de la résistance & la compression, tandis qu'un niveau de substitution de 30 % entrainait une
perte de résistance de 12 % a la fin du premier jour. Dans le cas d'une teneur élevée en SL1 (50 %),
I'effet de dilution domine I'accélération de la réaction d'hydratation [Abdulkareem et al., 2018 (a)]. Il a
été démontré que l'augmentation de la teneur en SL1 réduit la chaleur de réaction et retarde le
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développement des hydrates. Comme l'indiquent les résultats de I'ATG, la production de Portlandite est
limitée et la réaction de SL1 est retardée, ce qui entraine une baisse des performances mécaniques du
BUHP. En outre, le dosage élevé en SP du SL1-50s (2,4 %) inhibe la réaction du ciment et la formation
du gel C-S-H. Ce dernier est responsable du remplissage des pores et de I'amélioration des propriétés
mécaniques des BUHP.

Il est bien connu que le laitier s'hydrate plus lentement que le ciment Portland. Plusieurs études ont
mesuré une réduction de la résistance initiale des mélanges en présence du laitier [Pyo et Kim, 2017 ;
Liu et al., 2018]. Pour remédier au retard du gain de résistance dans les BUHP, du laitier a haute finesse
(SL2) a été utilisé. Le Tableau 5.4 montre qu'une substitution volumique de 30 % du ciment par du SL2
(SL2-30sr et SL2-30s..2) donne presque la méme résistance que Refsr & 3 jours et améliore la résistance
a 7 jours pour atteindre 139,2 MPa pour le mélange SL2-30s... L'essai semi-adiabatique a montré que
SL2 accélére le processus d'hydratation en raison de la faible teneur en SP dans SL2-30se et SL2-30s».
Cela prouve que les réactions hydrauliques et pouzzolaniques du SL2 se sont produites avant celles du
SL1 en raison de la réactivité relativement élevée des particules de SL2. Il est évident que le
développement de la résistance dépend largement de la compacité du béton. L'augmentation de la
résistance a la compression des bétons SL2-30sr et SL2-30s.2 S'explique par une meilleure compacité,
ce qui signifie que les vides entre les particules de ciment sont remplis par des particules de laitier plus
fines [Gupta, 2016]. Par conséquent, la distribution de la taille des particules est un facteur important
qui influence le comportement mécanique des BUHP. En outre, comme mentionné ci-dessus, il y a
certainement une quantité significative de ciment anhydre qui peut contribuer a l'augmentation de la
résistance mécanique. Un autre mécanisme physique responsable de I'amélioration de la résistance a la
compression est I'effet de nucléation hétérogéne [Abdulkareem et al., 2018 (2)]. Le laitier superfin (SL2)
agit comme des sites de nucléation et de croissance pour les hydrates formés, accélérant ainsi les
réactions d'hydratation et améliorant les propriétés mécaniques. Ce phénoméne favorise la génération
de Portlandite, le principal produit nécessaire a l'activation du LHF. La réaction pouzzolanique des
particules plus fines de laitier crée de nouveaux C-S-H qui conduisent a une structure de pores plus
raffinée et condensée [Abdulkareem et al., 2018 (a)]. Cela explique la résistance a la compression plus
élevée des mélanges de BUHP a faible teneur en SL2. Les résultats obtenus sont en accord avec ceux
de la chaleur d'hydratation. Comme indiqué, SL2-30s.. a la chaleur la plus élevée et sa température
maximale était de 80,6 °C. Cette température élevée peut favoriser les réactions d'hydratation
[Yalginkaya et Yazici, 2017]. Par rapport au mélange Refsr, on constate qu'une substitution volumique
de 50 % du ciment par SL2 (SL2-50sg) réduit la résistance a la compression de 36,9, 14,1 et 4,7 % a 1,
3 et 7 jours, respectivement. Ceci peut étre attribué a la faible teneur en ciment qui entraine moins de
formation d'hydroxyde de calcium nécessaire aux réactions pouzzolaniques des particules de laitier. En
outre, une partie de la Portlandite a été consommée par la réaction rapide de la fumée de silice. A 28
jours, l'introduction de 50% de SL2 donne la méme résistance que Refsr. Cet effet d'amélioration est di
aux effets physiques et chimiques des particules de laitier superfin.

5.4.2.Résistance a la traction par fendage

Afin de déterminer la résistance en traction des BUHP, nous avons effectué une série d’essais de traction
par fendage. Les résultats a 28 jours des différents mélanges de BUHP sont représentés sur la Figure
5.7. Comme l'indique la Figure 5.7, les résistances a la traction par fendage de tous les mélanges de
BUHP congus sont supérieures a 7 MPa, malgré I'absence de fibres. Ces résultats sont cohérents avec
ceux d'Abdulkareem et al. [Abdulkareem et al., 2018 (b)], qui ont testé des mélanges de BUHP avec
différents taux de remplacement des LHF (0, 30, 50 et 80 %). Ils ont mesuré une résistance a la traction
par fendage a 28 jours supérieure a 8 MPa pour tous les bétons fabriqués. Il est clair que les deux
mélanges de référence (Refse et Refs o) présentent la méme valeur de résistance a la traction par fendage
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de 7,3 MPa. Cela prouve que le comportement du laitier superfin (SL2) est trés similaire a celui de la
FS. Grace a leur finesse, les particules de FS et de laitier remplissent les vides entre les grains de ciment
et ceux entre les grains de sable de quartz, ce qui améliore I'adhérence entre les composants du squelette
de la matrice [Yazici et al., 2009] et densifie la zone de transition interfaciale entre la pate de ciment et
les granulats. En conséquence, une résistance supérieure a 6 MPa, la valeur minimale communément
requise pour les BFUP selon la spécification de la norme [NF P18-470, 2016], est enregistrée pour tous
les bétons testés. Ce résultat est tres prometteur, car la résistance a la traction est un paramétre clé dans
la conception des mélanges de BFUP. Il convient de noter que la présence d'une proportion élevée de
ciment anhydre joue également un rdle important dans I'amélioration de la résistance des BUHP.
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Figure 5.7 : Résistance en traction par fendage des BUHP a 28 jours.

Comme observé, a l'exception de 50% de SL1 qui ne montre aucune amélioration par rapport a la
formule de référence (Refse), la substitution du ciment par du laitier (SL1 ou SL2) conduit a une
augmentation des résistances a la traction par fendage. Une résistance maximale a la traction par fendage
d'environ 9,1 MPa a été atteinte pour les mélanges SL2-30sr et SL2-30s.2 et une résistance minimale de
7,2 MPa a été obtenue pour SL1-50sr a 28 jours de cure. Cela peut s'expliquer par la réactivité
relativement faible du laitier ordinaire. En fait, la réaction partielle (en surface) des particules de laitier
est responsable du renforcement de l'interface agrégat/pate hydratée et, par conséquent, de I'amélioration
de la résistance a la traction par fendage. Le comportement de la résistance a la traction par fendage des
mélanges BUHP est en accord avec celui de la résistance a la compression, bien que le premier semble
étre l1égérement moins sensible au taux de remplacement du LHF, en particulier pour SL2. En effet, la
résistance a la compression est principalement liée a la compacité, tandis que le comportement a la
traction est régi par la zone de transition interfaciale (ITZ) entre la matrice et les agrégats. Le remplissage
parfait de I’ITZ par les hydrates issus des réactions hydrauliques et pouzzolaniques est le principal
facteur influencant la résistance du béton. Il est important de noter que, malgré les Iégéres différences
entre les valeurs, tous les mélanges présentent des réponses trés similaires en termes de résistance a la
traction par fendage.

L'effet bénéfique du laitier est clairement visible pour les mélanges contenant 30 % de SL2 (SL2-30sr
et SL2-30s.2). Les résistances a la traction par fendage a 28 jours des mélanges SL2-30sr et SL2-30s.2
sont respectivement 19,7 % et 15 % plus élevées que celles des mélanges SL1-30se et SL1-30s.2. Une
amélioration de 20,8 % de la résistance a la traction par fendage a également été enregistrée pour le
mélange incorporant un taux de remplacement élevé de SL2 (SL2-50sr) par rapport au béton SL1-50sk.
Ces résultats peuvent étre expliqués par I'effet physique du laitier superfin, en améliorant la compacité
des BUHP et en favorisant I'hydratation du ciment, comme l'ont démontré les mesures semi-
adiabatiques. La présence de particules fines de laitier améliore I''TZ entre la matrice et les granulats
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[Gao et al., 2005]. Les particules de SL2, comme les particules de FS, agissent comme des sites de
nucléation hétérogéne, accélérant ainsi I'nydratation du ciment et la formation d'hydrates, nécessaires au
développement de la résistance. En raison de sa forte réactivité hydraulique et pouzzolanique, le SL2
s'est avéré efficace pour améliorer les propriétés mécaniques des BUHP.

5.5. Empreinte carbone

Compte tenu de l'importance accordée au développement durable, il est nécessaire d'évaluer
correctement I'impact environnemental des BUHP, en particulier lors du développement de nouveaux
types de béton respectueux de I'environnement. Dans cette étude, le remplacement partiel du ciment
Portland par du LHF (jusqu'a 50 %) est considéré comme avantageux et est devenu une pratique
courante. D'un point de vue environnemental, il est évident qu'une teneur élevée en coproduits dans les
BUHP est une solution viable. En effet, le processus de production impliquera moins d'émissions de gaz
a effet de serre que pour le ciment Portland ordinaire (CPO), qui est généralement composé de plus de
95 % de clinker. En effet, l'utilisation d'une teneur élevée en LHF dans le BUHP offre de nombreux
avantages environnementaux en réduisant les émissions de CO-, en valorisant les coproduits industriels,
en réduisant la consommation d'énergie et en améliorant la durabilité des structures. Cela en fait une
option attrayante pour la construction durable et la réduction de I'empreinte carbone de I'industrie du
béton. Grace a I'amélioration des propriétés de durabilité du béton, les structures construites a I'aide de
BFUP contenant du LHF devraient avoir une durée de vie plus longue. Cela réduirait la nécessité d'un
entretien fréquent de ces structures, ce qui préserve I'énergie et les matériaux a long terme. Dans ce
cadre, nous nous sommes intéressés a I’empreinte CO, des BUPH développés. L’empreinte globale est
considérée comme la somme des émissions de dioxyde de carbone de chaque composant du béton (CPO,
SL1, SL2, FS, QC, SQ et SP) par unité de volume, conformément aux données d'études précédentes
[Mdller et al., 2014 ; Elkhaldi et al., 2022]. Les émissions de CO, du BUHP générées par le transport et
la production ne sont pas prises en compte dans cette étude. Les facteurs d'émission pour chaque
constituant sont indiqués dans le Tableau 5.5. Les valeurs indiquées sont associées a la fabrication d'une
tonne de chaque composant individuel. Il convient de mentionner que les facteurs d'émission pour les
différents composants ne sont pas universels, mais plutot basés sur le processus de production utilisé.
Ces valeurs peuvent varier. Par exemple, SL1 est produit en France, le calcul est donc effectué en
utilisant lI'allocation économique, qui se référe au codt du produit, pour déterminer la valeur d'émission.
SL2 est fourni par Ecocem en Irlande, ou I'allocation économique n'est pas prise en compte et ou le
laitier est considéré comme un déchet. Dans cette étude, sur la base de la méthode d'allocation
économique, le facteur d'émission pour SL1 est d'environ 100 kg/tonne (83 kg/tonne pour I'allocation
économique et environ 17 kg/tonne pour le broyage et le transport du matériau vers l'usine). Pour SL2,
le calcul est effectué en supposant que ce produit est d'origine locale (France), et le facteur d'émission
est donc de 143 kg/tonne (83 kg/tonne pour l'allocation économique, similaire a SL1, et environ 60
kg/tonne pour le broyage plus fin et le transport du matériau vers l'usine). La FS, initialement considérée
comme un déchet de l'industrie du silicium, est devenue un produit colteux devant une demande
croissante et une disponibilité limitée. La production de ce matériau s'effectue dans un four a arc
électrique, dont la puissance peut atteindre environ 30 MW [CERIB, 2022]. Contrairement au laitier,
une énergie assez importante est nécessaire pour produire des faibles quantités de fumée de silice. Par
conséquent, I'empreinte carbone de cet ajout a une valeur plus élevée que celle du laitier. Cette idée
confirme l'intérét d'utiliser le laitier comme alternative. Il convient toutefois de rappeler que les facteurs
d'émission de CO; peuvent varier en fonction du processus de fabrication (quantité, énergie, etc.).

Ces données ont été utilisées pour calculer les émissions de carbone d'un metre cube de chaque mélange
de BUHP développé. La Figure 5.8 présente les émissions totales en équivalent CO, (kg/m®) de chaque
échantillon de BUHP. Les pourcentages de réduction des émissions de CO, pour chaque mélange par
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rapport au béton de référence (Refsg) sont également indiqués sur la Figure 5.8. 1l apparait clairement
que les principales émissions de CO; du béton proviennent de la production de ciment. Comme prévu,
le remplacement du ciment par du laitier réduit efficacement lI'empreinte carbone des BUHP.
L'incorporation de 30 % de laitier dans le BUHP entraine une réduction des émissions de CO; de 25,9
% pour SL1-30sr et de 25,3 % pour SL2-30sr par rapport au melange Refse. Avec une teneur élevée en
LHF (50 %), la réduction des émissions de CO- atteint environ 41 % pour SL1-50sr et SL2-50sg, par
rapport & la formule Refsr. Il est important de noter que l'augmentation de la finesse n'a pas tendance a
augmenter les émissions de CO2, méme si le broyage supplémentaire du laitier nécessite plus d'énergie
et donc plus d'émissions de CO.. Cet effet s'explique par la réduction de la teneur en SP, un produit a
fortes émissions, qui compense l'effet du broyage. L'utilisation du laitier superfin pour remplacer
complétement la FS peut également réduire I'impact environnemental. Comme le montre la Figure 5.8,
une réduction de 17,8 kg/m? est enregistrée pour le mélange Refsi, par rapport au béton Refse. Les
mémes tendances sont observées pour les mélanges SL1-30s;2 et SL2-30s 2.

Tableau 5.5 : Emissions en CO2sq des matiéres premiéres utilisées dans cette étude.

Matériau Facteur d’émission (kg CO,/ton) Référence
CPO 881 [ATILH, 2017]
SL1 100 (allocation économique) Données du fabricant (2023)
SL2 143 (allocation économique) Données du fabricant (2023)
FS 354 [CERIB, 2022]
QC 23.4 [Mdller et al., 2014]
SQ 10.2 [Mdller et al., 2014]
SP 767 [Miller, 2018]
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Figure 5.8 : Emissions en CO2¢q des BUHP optimisés.

Ces dernieres années, certains chercheurs ont déployé de nombreux efforts pour évaluer l'impact
environnemental des matériaux cimentaires. A cet égard, divers indices ont été proposés, tels que I'indice
éco-mécanique (IEM). Ce parameétre est défini comme l'indice écologique (tel que les émissions de CO»,
la consommation d'énergie et les ressources naturelles primaires incluses) pour fournir une unité de
performance [Chiaia et al., 2014]. Cet indice global peut bien caractériser la relation entre la
performance et I'impact environnemental, et guider la conception de la composition des matériaux a
base de ciment [Shi et al., 2021]. Le ciment joue le réle le plus important dans I'impact environnemental
des BUHP en considérant a la fois les émissions de CO- et le dosage des matériaux dans la conception
conventionnelle des BUHP. Il convient de rappeler que cette étude vise principalement a optimiser la
composition du systeme de liant afin de réduire la teneur en ciment et I'impact environnemental des
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BUHP sans impacter les propriétés mécaniques. Dans ce travail, I'indice de CO; (CI) est choisi comme
indice d'évaluation de I'impact environnemental. Cet indice est donné par I'équation suivante.

Cl = émission_C0, (kg/m?)
B o (MPa)

Ou o est la résistance a la compression a 28 jours. Les indices de CO> de tous les BUHP étudiés sont
illustrés dans le Tableau 5.6.

La méthode d'évaluation utilisée dans cette recherche concerne a la fois lI'impact environnemental et la
résistance a la compression des BUHP. Les mélanges optimaux de BUHP présentent l'indice de CO;
(CI) le plus bas (c'est-a-dire la résistance a la compression la plus élevée et les émissions de CO; les
plus faibles). Comme l'indique le Tableau 5.6, l'indice de CO- calculé est compris entre 4 et 7
kg/m3/MPa pour tous les bétons. Les indices les plus faibles (4-5 kg/m®MPa) sont observés pour les
mélanges a base de laitier. Ceci confirme que l'utilisation du LHF dans le béton présente un impact
environnemental réduit. Les résultats obtenus sont en accord avec ceux de Shi et al. [Shi et al., 2021]
qui ont étudié les effets de la composition du systéme de liant (CPO, cendres volantes (CV), FS, LHF,
nano-oxyde daluminium (NA) et nano-silice (NS)) sur la résistance a la compression et l'impact
environnemental des BFUP sous différents régimes de cure. Leurs résultats ont montré qu'un BFUP
écologique avec un trés faible indice de dioxyde de carbone (environ 3,4 kg/m%MPa) et une résistance
a la compression de 150 a 200 MPa a été préparé avec succes. La valeur Cl du mélange de référence
(OPC = 843,4 kg/m®, FS = 25%, fibre d'acier = 120 kg/m?, E/L = 0,17) est d'environ 5,92 kg/m*/MPa.
Pour ce béton, les émissions totales de CO. sont de 926 kg/m? dans le cas d'une cure standard.

Tableau 5.6 : La résistance a la compression, les émissions de CO: et I'indice carbone des BUHP.

Résistance a la compression a

Mélanges 28 jours (MPa) Emissions_CO, (kg/m?) CI (kg/m*/MPa)
Refse 139,1 972,8 6,99
SL1-30sr 142,4 721,0 5,06
SL1-50¢¢ 117,3 570,4 4,86
SL2-30s¢ 142,8 726,3 5,09
SL2-50¢¢ 139,0 577,0 4,15
RefSLz 136,5 955,0 7,00
SL1-30s.2 138,2 703,1 5,09
SL2-30s.2 151,2 713,0 4,72

Du point de vue des propriétés mécaniques, il est a rappeler que les bétons développés dans cette étude
sont de type Z (résistance a la compression a 28 jours supérieure a 130 MPa). Par conséquent, le mélange
incorporant 50 % de laitier ordinaire est exclu. La Figure 5.9 présente la quantité totale de CO; en
fonction de la résistance a la compression a 28 jours de tous les bétons étudiés. Comme on peut
clairement I'observer, SL2-30s.2 présente la meilleure résistance a la compression (151,2 MPa) mais pas
les émissions de CO; les plus faibles. En considérant une résistance a la compression d'environ 140
MPa, il est possible de réduire davantage la teneur en ciment dans SL2-30s. et donc de réduire
I'empreinte carbone du mélange en augmentant la quantité de SL2 et en incorporant de la FS (cas de
SL2-50sF), tout en maintenant les exigences sur la résistance. Le remplacement partiel du clinker par
des ajouts minéraux trés fins a permis de réduire l'indice de CO-, ce qui suggere que I'amélioration de
la compacité est décisive [Haque et Kayali, 1998 ; Damineli et al., 2010]. On peut en conclure qu'il est
possible de formuler des bétons qui présentent simultanément de faibles émissions de CO- et une
excellente résistance a la compression. Ceci est directement lié a I'effet benéfique des fines (FS et SL2)
sur la compacité.
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Figure 5.9 : Emissions totales en COzq en fonction de la résistance a la compression & 28 jours des BUHP.

5.6. Analyse des codts

Les BUHP sont caractérisés par des performances mécaniques et de durabilité exceptionnelles. Ces
propriétés uniques ont suscité un intérét croissant pour l'utilisation de ce matériau dans des applications
a grande échelle. Le monde ayant tendance a adopter une construction plus écologique, une quantité de
ciment peut étre remplacée par un autre matériau a faible impact environnemental (tel que le LHF dans
notre travail). Cependant, I’effet de la substitution partielle du ciment par du laitier sur le codt demeure
encore peu clair. Par conséquent, pour compléter notre analyse, cette section du rapport est consacrée a
I'estimation du co(t par m*® des mélanges de BUHP développés. Dans cette étude, on ne considére que
le colt du matériau ; le codt de I'énergie nécessaire a la production (malaxage) et le codt du transport ne
sont pas pris en compte. Le calcul est basé sur la somme des codts de chaque composant du béton, selon
les données des fabricants/fournisseurs (le colt de I'eau n'est pas pris en compte dans ces calculs). Le
Tableau 5.7 récapitule les colits moyens des matieres premiéeres pour le BUHP a I’heure actuelle. 1l est
important de noter que I’estimation des colts des matériaux n'a pas été une tache facile. Nous pouvons
souligner que ces codts sont bien variables et dépendent de plusieurs facteurs tels que la quantité
demandée, la livraison (lieu et mois), l'utilisateur (particulier ou industriel), etc. Afin de pouvoir fixer
les prix des matériaux utilisés, a I'exception du laitier dont les colts sont communiqués par le producteur
(Ecocem), la collecte des données est basée sur les prix fournis par certaines entreprises utilisant ces
produits en quantités massives pour la production des BUHP. En effet, certains producteurs de
matériaux, notamment les cimentiers, ne vendent pas leurs produits directement aux consommateurs
finaux mais bien a des distributeurs.

Tableau 5.7 : Co0ts des principaux constituants du BUHP (hors transport).

Matériau Codt (€/tonne) Référence

CPO 180-220 [Entreprise de construction]
SL1 100 [Producteur] (Ecocem)

SL2 450 [Producteur] (Ecocem)

FS 600-800 [Entreprise de construction]
QC 200 [Entreprise de construction]
SQ 50 [Entreprise de construction]
SP 3000 [Entreprise de construction]

Ces données ont été utilisées pour estimer le codt de production d'un metre cube de béton pour chaque
mélange de BUHP étudié. La Figure 5.10 présente le cot relatif (€/m®) de chaque ingrédient de
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I'échantillon en tant que fraction du codt total du mélange congu. Les pourcentages de variation du codt
de production pour chaque mélange par rapport au béton de référence (Refse) sont également indiqués
sur la Figure 5.10. 1l est important de noter que les colts des matiéres premieres sont trés variables. Par
conséquent, l'approche proposée dans ce travail n'est qu'estimative.
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Figure 5.10 : Co(t par m? des BUHP étudiés.

Comme l'indique la Figure 5.10, le cot des matériaux par m® de BUHP est actuellement beaucoup plus
élevé que celui du béton ordinaire a base de ciment Portland, qui peut étre estimé a environ 60 €/m®. La
forte proportion de ciment, de sable de quartz fin, de FS et de SP dans le BUHP résulte en un colt de
matériau jusqu'a 8 fois plus élevé que celui du béton ordinaire. Plus la qualité de ces matiéres premieres
est élevée, plus les constituants du BUHP seront chers. Par rapport aux études précédentes menées sur
des formulations de mélanges de BUHP non brevetés, le colt des mélanges de BUHP dans cette étude
est comparable ou légérement inférieur. Par exemple, Mounanga et al. [Mounanga et al., 2012] ont
estimé le colt des mélanges de BUHP non renforcés de fibres entre 660 et 764 €/m®. Pour leurs bétons
étudiés, les teneurs en ciment, FS et SP varient entre 962 et 976 kg/m?®, 183 et 242 kg/m® et 13 et 56
L/m®, respectivement. 1l convient de mentionner que le colt des matériaux par m® de BUHP est
aujourd'hui nettement plus élevé gu'auparavant, en raison de I'augmentation significative des prix des
principaux composants du BUHP. Les mélanges de I'étude de Mounanga et al. [Mounanga et al., 2012]
contiennent une grande quantité de FS blanche (25%), ce qui est la principale raison de lI'augmentation
des codts. Il est a rappeler que le colt du BUHP dépend largement de la qualité et du traitement appliqué
au matériau. Par exemple, selon Mounanga et al. [Mounanga et al., 2012], le co(t peut varier de 500
€/tonne pour la FS grise a 2000 €/tonne pour la FS blanche.

Les résultats montrent que pour les mélanges a base de FS, I'incorporation de SL1 (30 et 50 %) entraine
une réduction du codt total du BUHP (de 16 % et 10,9 %, respectivement) par rapport au mélange Refse.
En revanche, l'utilisation du SL2 pour remplacer le ciment a 30 et 50 % entraine une augmentation du
codt total de 0,7 % et 15 %, respectivement, par rapport au béton de référence a base de FS. Lorsque la
FS est completement remplacée par le SL2, le colt du béton Refs., est réduit de 4,6 % par rapport au
béton Refse. En raison de I'absence de particules de FS, des teneurs réduites en ciment, SL2 et SP, le
mélange SL1-30s.2 présente le colt le plus bas. Pour SL2-30s. 2, le colt élevé du SL2, qui est environ le
double de celui du ciment, entraine un codt total presque identique a celui de la formule Refss, méme a
faible teneur en SP (1 % pour SL2-30s.2 contre 2,2 % pour Refsg). On peut en déduire que l'incorporation
de SL1 et SL2 en tant que substituts du ciment peut entrainer des variations du codt total des mélanges
de BUHP. Cela peut s'expliquer par certains facteurs tels que le co(t de chaque composant (le colt du
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ciment est inférieur a celui du SL2 mais supérieur a celui du SL1), la teneur en SP (un produit colteux
qui peut avoir un impact significatif sur le codt total) et les proportions des différents composants
(dosages de LHF et FS).

Afin d'analyser de maniére exhaustive les aspects environnementaux (bilan carbone) et économiques
des BUHP étudiés, les émissions de CO; et le colt par m?, la résistance a la compression a 28 jours,
I'indice de CO- (Cl) et le colt normalisé par la résistance a la compression a 28 jours des melanges de
BUHP sélectionnés sont résumeés dans le Tableau 5.8.

Tableau 5.8 : Détails de I'analyse environnementale et économique.

Lo Résistance a la
Emissions_CO,

Mélanges 3 Codt (€/m®) compression & 28 CI (kg/m¥/MPa) Colt (€/m°/MPa)
(kg/m?®) .
jours (MPa)

Refsr 972,80 429,50 139,10 6,99 3,09

SL1-30s 721,00 360,70 142,40 5,06 2,53
. SL180s 57040 38270 473 486 326

SL2-30g¢ 726,30 432,60 142,80 5,09 3,03
SL2-50¢¢ 577,00 493,70 139,00 4,15 3,55

Refs., 955,00 409,80 136,50 7,00 3,00
SL1-30s.2 703,10 341,00 138,20 5,09 2,47
SL2-30s.2 713,00 430,60 151,20 4,72 2,85

Cette analyse suggere que l'incorporation de SL1 et SL2, pour remplacer partiellement le ciment, est
efficace pour produire des BUHP a faible impact environnemental. D'un point de vue environnemental,
le mélange SL2-50s¢ s'avere étre la conception la plus optimale (SL1-50sr est exclu en raison de sa faible
résistance a la compression). D'autre part, du point de vue du co(t normalisé par la résistance a la
compression, le mélange SL1-30s.> semble plus intéressant. Il est remarquable que, malgré la faible
différence de résistance entre les bétons étudiés, les empreintes CO; et les codts varient beaucoup. Le
co(t élevé de certains mélanges, en particulier ceux a base de SL2, peut étre efficacement amorti en
améliorant la résistance a la compression, ce qui contribue largement a la réduction du volume de
materiau, des codts de transport, de main d'ceuvre et de coffrage [AlHamaydeh et al., 2022]. En outre,
grace a l'excellente durabilité des BUHP, la durée de vie des structures est augmentée et les colts de
maintenance peuvent étre considérablement atténués.

En synthese, il est important de souligner que I'un des principaux défis de I'utilisation du BUHP est son
co(t et ses émissions de CO; élevés. Sur la base d'un volume unitaire, cette génération relativement
nouvelle de matériaux cimentaires est considérée comme non écologique et colteuse par rapport au
béton conventionnel. Pour mieux comprendre les aspects économiques et environnementaux de ce
composite prometteur, il est nécessaire de changer l'unité fonctionnelle d'une unité de volume ou de
masse de béton (1 m® ou kg), qui est pratique pour évaluer I'impact environnemental global et le colt de
production de tout matériau de construction, a une unité de performance, qui dans de nombreuses
situations est la résistance a la compression. Il convient de noter que la spécification de I'unité de volume
ou de masse comme unité fonctionnelle du béton n'est pas appropriée dans la plupart des cas pratiques,
étant donné que I'utilisation du volume ou de la masse n'est pas la fonction principale du béton dans la
plupart des applications. Par conséquent, I'utilisation d'un indicateur de performance comme unité
fonctionnelle permet d'éviter la confusion entre 1’échelle des matériaux, ou les impacts et les codts sont
exprimés en kg ou en m3, et I’échelle de la structure, ou le volume réel et le co(t relatif pour réaliser la
fonction sont impliqués. Cette approche permet de comparer I'efficacité des bétons avec différentes
performances, ce qui contribue a I'optimisation de la conception du systéme de liant [Damineli et al.,
2010].
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Ces dernieres années, les chercheurs ont eu des opinions différentes sur la classification du BUHP en
termes de co(t de production et d'empreinte carbone. De nombreux auteurs affirment que le BUHP est
marqué par son colt élevé et ses fortes émissions de CO,. Néanmoins, les avantages environnementaux
et économiques de l'utilisation des BUHP résident dans la possibilité de produire des structures plus
minces et plus élancées, d’augmenter I'espace utilisable dans les immeubles de grande hauteur et de
réduire les codts globaux. Par conséquent, les colts et les émissions de CO- plus élevés par m3 de BUHP
avec une résistance a la compression plus importante sont compensés par la réduction significative du
volume de matériau, I'élimination de I’armature en acier et la réduction des codts de coffrage. La
réduction significative du volume de matériaux et le transport de ces piéces plus Iégeres peuvent étre
efficaces en termes de colts et d’empreinte carbone. Avec des structures en BUHP plus légeres, il est
également possible de réduire la masse totale de la structure et donc les dimensions de ses fondations.
De plus, gréace a I'excellente durabilité des BUHP, la durée de vie des structures est améliorée avec des
exigences de maintenance minimales [Wang et al., 2015]. 1l est donc évident qu'une vision globale est
nécessaire, depuis la phase de conception et de construction jusqu'a la phase service de la structure, afin
d'établir un bilan économique et environnemental aussi objectif et précis que possible, qui ne se limite
pas uniquement au prix et aux émissions des matériaux.

5.7. Conclusion

Ce chapitre a porté sur I'étude des propriétés mécaniques des différents BUHP étudiés en mettant I'accent
sur I'effet de la finesse et du dosage du laitier. Afin de comprendre le comportement a court et long
termes des BUHP, un suivi de I'hydratation par calorimétrie semi-adiabatique et une analyse
thermogravimétrique ont été effectués sur les différentes formulations congues. La derniére partie du
chapitre est consacrée a une évaluation de I'empreinte carbone et a une estimation du codt des BUHP.
L'analyse des résultats expérimentaux permet de tirer les conclusions suivantes :

- La substitution de 30 % du ciment par du laitier (SL1 ou SL2) accélére le processus d'hydratation, en
raison de la teneur réduite en SP et de l'effet de nucléation hétérogéne qui augmente la quantité
d'hydrates formés. Il en résulte une amélioration des propriétés mécaniques. Lorsque la FS est
complétement remplacée par le laitier superfin, une résistance a la compression et une résistance a la
traction par fendage de 151 et 9 MPa, respectivement, sont obtenues a 28 jours pour un remplacement
de 30 % du ciment par le laitier superfin.

- Pour une teneur élevée en laitier classique (50 % de SL1), I'effet de dilution prévaut. Le laitier ordinaire
retarde I'hydratation en raison de sa faible réactivité et de la teneur élevée en SP nécessaire pour obtenir
la méme ouvrabilité que le mélange de référence. Ainsi, une baisse de la résistance a la compression a
été observée a tous les ages. Pour la résistance a la traction par fendage, le mélange contenant 50 % de
SL1 a atteint la méme valeur que le béton de référence (7,2 MPa). Pour le remplacement du ciment par
50 % de SL2, un effet d'accélération a été observé. En raison de I'effet physique (remplissage des pores
et amélioration de la compacité) et des réactions hydrauliques et pouzzolaniques des particules fines,
une résistance a la compression et une résistance a la traction par fendage de 139 et 8,7 MPa,
respectivement, ont été obtenues a 28 jours.

- La faible teneur en eau liée dans tous les mélanges peut se traduire par la présence d'une quantité
importante de ciment anhydre, qui participe avec le squelette granulaire du béton a 1’amélioration des
propriétés mécaniques des BUHP.

- D'un point de vue environnemental, le BUHP a base de 50 % de SL2 s'est avéré avoir l'indice de
dioxyde de carbone le plus faible (environ 4,15 kg/m®MPa). Cependant, ce mélange a augmenté le co(t
total de 15 % par rapport au mélange de référence a base de FS. Le mélange contenant 30 % de SL1 et
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SL2 au lieu de la FS présente le colit de matériau le plus bas (341 €/m®) et un impact environnemental
plus faible que le béton de référence (-20,6 %) avec une résistance a la compression améliorée d'environ
138 MPa a 28 jours.

Dans ce travail, des taux élevés de remplacement du ciment par du laitier, jusqu'a 50 %, ont été
incorporés pour réduire la teneur en ciment dans les BUHP. L'augmentation de la finesse du laitier
accélére le processus d'hydratation, ce qui améliore le développement de la résistance. Le laitier superfin
s'est avéré efficace pour remplacer complétement la fumée de silice dans la fabrication des BUHP. Bien
que le SL2 réduise I'impact environnemental, il augmente le colt du matériau par m®. Par conséquent,
l'utilisation d'un indicateur de performance comme unité fonctionnelle est I'approche la plus pratique
pour comparer l'efficacité des bétons ayant des performances différentes. Il est intéressant de ne pas se
concentrer uniquement sur I'échelle du matériau mais plutdt de considérer I'échelle de la structure afin
d'estimer les aspects environnementaux et économiques de ce béton bas carbone.

Aprés avoir évalué le comportement mécanique, I'empreinte carbone et le colt des BUHP a base de
LHF, nous nous intéresserons dans le chapitre suivant a I'effet de la finesse et du dosage du laitier sur le
développement de la microstructure et les propriétés de durabilité des bétons élaborés.
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Chapitre 6 : Microstructure et durabilité des BUHP

Ce chapitre traite de [’effet de la finesse et du dosage du laitier de haut fourneau sur les propriétés
microstructurales et de durabilité des BUHP.

6.1. Introduction

Compte tenu de son faible rapport E/L (0,16), de l'amélioration de l'empilement granulaire, de la
sélection judicieuse des matiéres premiéres et de I'ajout approprié d'adjuvant, les BUHP présentent une
fluidité attrayante (étalement au mini-cone > 300 mm) et des propriétés mécaniques élevées (résistance
a la compression a 28 jours > 130 MPa et résistance a la traction par fendage > 7 MPa), sous
durcissement en conditions endogénes (éprouvettes protégées du séchage). En outre, le BUHP fait
preuve d'une durabilité supérieure car sa matrice est presque imperméable au dioxyde de carbone, au
chlorure, au sulfate, etc. [Li et al., 2021 (a)].

Les propriétés mécaniques des matériaux a base de ciment dépendent bien évidemment de leur
composition chimique, des propriétés des constituants et de leur microstructure. Les propriétés de
durabilité des matrices cimentaires sont en partie conditionnées par leur microstructure. En effet, la
pénétration des agents agressifs s'effectue principalement par transport via le réseau poreux de la matrice
cimentaire. La réduction de la porosité pourrait ainsi améliorer les propriétés de transfert a long terme.
Il est donc d’une grande importance d'étudier les propriétés microstructurales des matrices de BFUP
afin d'évaluer leurs propriétés de durabilité.

L'objectif de ce dernier chapitre est donc de présenter les résultats de I'étude de la microstructure de
certaines formulations de BUHP. L'état de la microstructure a été examiné par analyse DRX afin
d'évaluer les différentes phases présentes dans les bétons. Ces mesures sont complétées par les
observations microscopiques (MEB et MET) et I'évaluation de la porosité par intrusion de mercure.
Cette derniére permet de montrer clairement la distribution des pores des différents mélanges étudiés.
Les résultats ainsi obtenus ont été exploités pour étudier les effets de la finesse et du dosage du laitier
sur les propriétés de durabilité, a savoir la porosité accessible a I'eau, la carbonatation et la diffusion des
ions chlore.

6.2. Caractérisation microstructurale des BUHP

Cette section est consacrée a la présentation et a l'analyse des résultats de la caractérisation de la
microstructure des différents BUHP étudiés.

6.2.1.Analyse thermogravimétrique (ATG)

Afin de comprendre I'évolution de la microstructure, il est intéressant de rappeler les résultats des
analyses thermogravimétriques détaillés au chapitre 5 (voir chapitre 5, section 5.3.). Les teneurs en eau
chimiquement liée et en Portlandite a 3 et 90 jours sont présentées sur la Figure 6.1.

Comme déja discuté dans le chapitre précédent, les valeurs de la teneur en eau liée sont faibles pour
toutes les formulations étudiées. Ce résultat indique que les BUHP sont caractérisés par un faible taux
d'hydratation en raison de la faible quantité d'eau dans la matrice, ce qui implique la présence d'une
quantité considérable de ciment anhydre dans les mélanges congus. Pour les mesures de la teneur en
hydroxyde de calcium (Ca(OH).), les résultats montrent que la Portlandite est produite plus rapidement
par le CsS entre 3 et 90 jours que ce qu’elle n'est consommeée par le laitier ou la fumée de silice pour
tous les mélanges analysés.
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Figure 6.1 : Résultats d’ATG a 3 et 90 jours - teneur en eau liée (a gauche) et teneur en Portlandite (a droite).

6.2.2.Analyse par diffraction des rayons X (DRX)

Afin d'identifier les phases cristallines (anhydres et hydrates) des BUHP en fonction de la finesse et du
dosage du laitier, la diffraction des rayons X (DRX) a été réalisée sur des échantillons de BUHP durcis
a 3 jours et a 90 jours. Les diffractogrammes des mélanges testés a 3 et 90 jours sont présentés sur les
Figures 6.2 et 6.3, respectivement.
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Figure 6.2 : Diffractogrammes de rayons X : (a) des mélanges de BUHP a base de FS et (b) des mélanges de BUHP a base
de SL2 & 3 jours.

Les résultats indiquent que pour tous les mélanges analysés a 3 et 90 jours, les intensités des pics de
guartz (Q) sont les plus élevées et sont presque similaires. Cette observation s'explique par le fait que
tous les bétons ont les mémes teneurs en quartz broyé et en sable de quartz. Cette grande proportion de
quartz ainsi que la diversité des phases cimentaires contenant des composés amorphes ou mal cristallisés
(laitier et C-S-H) rendent difficile l'analyse quantitative des résultats.
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Figure 6.3 : Diffractogrammes de rayons X : (a) des mélanges de BUHP a base de FS et (b) des mélanges de BUHP a base
de SL2 a 90 jours.

Apreés 3 jours d'hydratation, l'analyse DRX révele I'existence de CsS, C.S et C4AF en raison de la
présence de particules de ciment anhydre dans les mélanges de BUHP riches en ciment. Par exemple,
les intensités des pics de CsS a environ 29,3° de Refse et Refs, sont d'environ 10539 et 7513,
respectivement. Ces pics sont réduits quand le ciment est partiellement substitué par du LHF. Pour SL1-
50sk, l'intensité du pic de CsS est de 5200. Cela peut trés probablement étre attribué a la teneur réduite
en ciment Portland des mélanges contenant du LHF, et donc a la réduction des particules de ciment
n'ayant pas réagi. Ces résultats sont en accord avec ceux d'Abdulkareem et al. [Abdukareem et al., 2021],
qui ont testé des mélanges de BUHP avec des compositions similaires. Les auteurs ont identifié quelques
silicates de calcium non hydratés (CsS) a 3 jours. La teneur en alite anhydre est plus élevée dans le béton
de référence que dans les autres mélanges de BUHP et diminue avec des taux de remplacement du
ciment par du laitier plus élevés. A un age plus avancé (90 jours) et malgré la progression de
I'nydratation, il y avait encore des pics de CsS, C.S et C4AF. Cela indique qu'une quantité importante de
ciment anhydre subsiste dans les mélanges BUHP. Comme pour I'hydratation a 3 jours, l'ajout de laitier
aux mélanges entraine une réduction de l'intensité des pics de CsS a 90 jours. Yalginkaya et Copuro”glu
[Yalginkaya et Copuro™glu, 2021] ont également détecté des pics de CsS, C.,S et C4AF pour des mélanges
BUHP a la fin de la période de cure de 90 jours. Ces pics sont censés disparaitre a long terme et étre
remplacés par des pics liés a de nouveaux produits d'hydratation. Les diffractogrammes des BUHP
indiquent que malgré la progression de I'nydratation et les pourcentages élevés de remplacement du
ciment par du laitier, des particules de ciment anhydre sont encore visibles.

A I'age de 3 jours, les intensités de Portlandite (P) & environ 18° sont presque les mémes pour tous les
bétons testés. Une légére diminution des pics a été observée avec l'augmentation de la quantité de LHF
dans les mélanges SL1-50sk et SL2-50sr. Pour des taux élevés de remplacement du ciment par du laitier,
la quantité de Portlandite formée semble diminuer en raison de la réduction de la teneur en ciment et de
sa consommation possible par la réaction pouzzolanique des LHF et de la fumée de silice, ce qui entraine
de faibles quantités de Portlandite au jeune age [Abdulkareem et al., 2018 (b)]. Il est bien connu que la
Portlandite réagit avec les produits pouzzolaniques pour générer des C-S-H supplémentaires. A I'age de
90 jours, la Figure 6.3 montre une légére augmentation des intensités de Portlandite a environ 18° pour
tous les mélanges analysés. Cela implique une augmentation des quantités de Portlandite entre 3 et 90
jours. Malgré la présence de particules pouzzolaniques (FS et laitier), qui devraient participer a la
consommation d'hydroxyde de calcium, la quantité de ce produit augmente avec la progression de
I'nydratation. Comme démontreé par les résultats d’ ATG, la Portlandite est produite plus rapidement par
le CsS entre 3 et 90 jours que ce qu’elle n’est consommée par le laitier ou la fumée de silice. Cependant,
ceci peut étre compensé par la progression du processus d'hydratation sur le long terme et la croissance
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de C-S-H due a I'nydratation du ciment et aux réactions hydrauliques et pouzzolaniques du laitier. En
raison de la grande finesse des particules de laitier et donc de I'effet de nucléation hétérogene
[Abdulkareem et al., 2018 (a)], les particules fines peuvent partiellement réagir avec la Portlandite pour
produire d'autres produits d'hydratation. Comme le montrent les Figures 6.2 et 6.3, les pics de C-S-H
sont particulierement peu visibles dans tous les diffractogrammes, a I'exception de quelques pics
confondus avec ceux des particules anhydres. Enfin, en raison de la faible teneur en C3A, les pics AFt a
environ 9° et 16° [Ahmed et al., 2021] n'étaient pas visibles a 3 et 90 jours. Bahmani et Mostofinejad
[Bahmani et Mostofinejad, 2022] ont confirmé qu'il est généralement difficile de détecter I'ettringite
dans les résultats DRX des BUHP incorporant de la fumée de silice.

On peut conclure que, dans notre cas, la diffraction des rayons X (DRX) est une méthode qualitative
permettant d'identifier les phases présentes dans une matrice cimentaire. Dans cette étude, I'analyse a
confirmé la présence de particules anhydres méme a un age avancé. Cette observation est attribuée a la
teneur élevée en ciment dans les mélanges de BUHP et a la quantité insuffisante d'eau pour une
hydratation compléte du ciment. En se concentrant sur les profils DRX des BUHP testés, méme avec
50% de laitier, il y a de la Portlandite a 3 et 90 jours qui pourrait réagir avec le laitier a des ages plus
avancés.

6.2.3.0bservations MEB

Pour étudier la microstructure des BUHP, quelques mélanges (Refsi2, SL1-30s.2 et SL2-50s¢) ont été
analysés au MEB dans cette section, et les images sont illustrées sur les Figures 6.4-6.6. A faible
grossissement, les images montrent les grains de sable, généralement de forme angulaire avec une
bordure nette et parfois arrondie, bien dispersées dans la pate. Des bulles d'air sont clairement observées
pour les mélanges Refs.» et SL1-30s.2. Ceci est principalement attribué a I'absence de vibration pendant
le moulage. Il est important de mentionner que les bétons sont congus dans cette étude pour avoir une
compacité améliorée en utilisant une variété d'ajouts minéraux (FS, QC et LHF). Les BUHP sont
composes de grains de sable trés fins et d'une phase matricielle compacte comprenant des produits
d'hydratation, des particules de ciment anhydre et des poudres fines. Par conséquent, une microstructure
ultra-dense est obtenue pour tous les bétons testés.

Grain-
de quartz

Grain
de quartz -

Figure 6.4 : Images MEB de SL2-50sF.
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Figure 6.6 : Images MEB de SL1-30s.2 a 90 jours.

Comme pour les analyses DRX, les images au MEB confirment la présence de particules de clinker
anhydre, méme a un age avancé. Des particules de laitier anhydre ont également été détectées par les
observations au MEB. Ces particules ont été identifiées sur la base de la composition chimique
déterminée par des analyses complémentaires (cartographie EDX et analyse ponctuelle). Dans tous les
échantillons analysés, les teneurs en Ca et Si des particules de clinker sont élevées et parfois associées
a de I'aluminium et du fer. Pour les grains de laitier, Ca, Si, Mg et Al ont également été observés ; le
magnésium (Mg) étant I'élément le plus important. En se focalisant sur le contraste observé sur les
micrographies (régions "sombres" et "claires") obtenues avec des électrons rétrodiffusés (BSE), il
apparait que les régions "sombres" correspondent a des particules de laitier anhydre, tandis que les
régions "claires" sont composées principalement de particules de clinker. Pour le mélange SL2-50s,
une grande quantité de particules de laitier anhydre est clairement observée. Cette constatation est
principalement attribuée a la teneur élevée en SL2 et a la quantité limitée de Ca(OH) expliquée par le
faible rapport eau/liant. Comme I'indique la Figure 6.6, de nombreuses particules de laitier restent
anhydres. Les tailles de particules détectées vont de 6 um a 27 pm, ce qui signifie que certaines
particules fines n'ont pas réagi. En raison de la teneur élevée en ciment dans Refs», les grains de clinker
non hydratés sont plus visibles que les particules de laitier. De ce fait, I'amélioration de la microstructure
des mélanges de BUHP n'est pas seulement attribuée a la formation de produits d'hydratation solides,
mais aussi aux quantités importantes de particules anhydres (clinker et laitier) qui participent a
I’amélioration de la compacité du squelette granulaire du béton et améliorent ainsi les performances
mécaniques et de durabilité des mélanges.

190



Comme le montrent les Figures 6.5 et 6.6, il est clair que la microstructure interne des BUHP a 90 jours
est principalement composée de particules anhydres, de produits d'hydratation, d'agrégats tres fins, de
pores et de vides d'air. Les bulles d'air sont plus visibles dans SL1-30s, et Refs 2 que dans SL2-50gf.
Malgré sa plus faible activité par rapport au SL2 et a la FS, la nature grossiére du laitier ordinaire (SL1)
pourrait le rendre plus intéressant (a 30 %) pour améliorer la compacité et donc la microstructure du
mélange SL1-30s.». La microstructure des échantillons contenant 50 % de SL2 semble étre la plus dense.
Ceci peut étre attribué a I'empilement serré de FS, de ciment et de laitier avec les teneurs appropriées.
L'effet de remplissage et la réaction pouzzolanique du SL1 sont moins importants que ceux du SL2 et
de la FS, de sorte que des pores capillaires déconnectés et dispersés de petite taille peuvent encore étre
observés dans I'échantillon incorporant 30 % de SL1. D'une maniere générale, la compacité des
particules de matériau a base de ciment a un effet direct sur le processus d'hydratation et le
développement de la microstructure [Zhang et al., 2011 ; Elrahman et Hillemeier, 2014]. Plus la
compacité est élevée, plus la microstructure est dense [He et al., 2018]. Les particules de FS sont plus
fines que les particules de laitier, mais la compacité du systéme ternaire de matériaux cimentaires
comprenant du ciment, de la FS et du LHF avec la teneur appropriée peut dépasser celle du systeme
binaire contenant du ciment et de la FS. Cela explique probablement pourquoi l'utilisation de 50 % de
SL2 améliore la microstructure des BUHP a long terme.

La présence simultanée de particules de FS et d'un taux élevé de SL2 (50 %) réduit la porosité. Il en
résulte une structure plus dense, ce qui indique que l'incorporation de 50 % de SL2 peut également
produire les meilleures propriétés mécaniques. Par conséquent, lorsque le BUHP comprend du laitier
plus fin, on peut s'attendre a ce qu'a des ages plus avancés, une matrice cimentaire compacte et plus
dense est produite et que les particules participant a la réaction d’hydratation soient plus nombreuses en
raison de la teneur réduite en SP et de la finesse élevée du SL2. Au jeune age, les produits d’hydratation
sont encore en croissance et ne permettent pas de former une microstructure trés dense. Cela peut
également expliquer la résistance a la compression plus faible des BUHP a base de laitier au jeune age.
Par rapport aux melanges Refs> et SL1-30s2, les images MEB du SL2-50sr montrent une
microstructure avec moins de pores. La présence de FS et de SL2 fournit des sites de nucléation
supplémentaires pour les produits d'hydratation, ce qui accélére le processus d'hydratation du clinker et
favorise une génération plus rapide de produits d'hydratation. Les réactions pouzzolaniques du laitier et
de la FS permettent la formation de produits d'hydratation remplissant continuellement les grands pores
a un age d'hydratation tardif [Abdukareem et al., 2021]. En outre, on peut affirmer que dans les BUHP,
en raison de l'utilisation de grandes quantités de ciment (environ 1000 kg/mq), la quantité de particules
de ciment anhydre est significative, ce qui participe a I'amélioration des performances des BUHP
[Loukili et al., 1999 ; Bahmani et Mostofinejad, 2022].

L'un des moyens d'améliorer la microstructure et le développement de la résistance des BUHP est
d'accélérer les réactions d'hydratation, car cette action augmente la production des C-S-H par
I'nydratation du ciment et les réactions entre la Portlandite et les particules de FS et de laitier. L'inclusion
de particules de laitier peut étre utile pour accélérer le processus d'hydratation en raison de la teneur
réduite en SP nécessaire pour atteindre la maniabilité visée. Malgré I'absence de particules de FS dans
Refsi2 et SL1-30s12, les échantillons de BUHP présentent une microstructure trés dense, ce qui est dl
au faible rapport eau/liant et au fait que les particules de laitier (SL1 ou SL2) peuvent remplir
efficacement les vides et les pores capillaires. A un age plus avancé, des produits d'hydratation se
connectent les uns aux autres, formant une microstructure dense, qui se manifeste macroscopiquement
par une diminution de la porosité, une amélioration de la compacité et une augmentation de la résistance
mécanique et des propriétés de durabilité [Sakai et al., 2010 ; Son et al., 2019]. Ce résultat est attribué
aux effets chimiques et physiques du LHF.
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6.2.4.0bservations MET

Pour mieux apprécier la composition des BUHP, la réactivité des composants, les morphologies et la
composition chimique de certains échantillons durcis (pendant 90 jours) ont été examinées par analyse
au MET. La haute résolution de cette technique est utile pour I'analyse des composants amorphes et
cristallisés. L'analyse MET a également été réalisée avec un spectrométre EDX afin de déterminer la
composition chimique des différents produits d'hydratation présents dans le mélange.

Les images au MET des mélanges Refse et SL2-50s¢ a 90 jours sont présentées sur les Figures 6.7 et
6.8, respectivement. Pour ces mélanges, les particules sphériques de fumée de silice, identifiées par
I'analyse EDX, sont entourées d'une quantité importante de gel de C-S-H. Les particules de FS présentent
diverses caractéristiques morphologiques, apparaissant comme des sphéres de couleur gris clair de
différents volumes, tandis que les gels de C-S-H se présentent sous la forme d'assemblages gris clair.
Les produits d'hydratation observeés a la surface des particules de fumée de silice indiquent que certaines
réactions d'hydratation se produisent a la surface des particules ultrafines (< 0,6 um). Compte tenu de
sa finesse et de sa surface spécifique plus élevée, la fumée de silice fournit davantage de sites de
nucléation pour les produits d'hydratation et favorise le processus d'hydratation, améliorant ainsi les
performances a long terme des mélanges de BUHP [Abdulkareem et al., 2018 (a) ; Chen et al., 2022 ;
Han et al., 2022]. Il est important de noter que les images au MET montrent des particules de ciment
anhydre, ce qui est principalement attribué a la teneur élevée en ciment et au rapport eau/liant
extrémement faible. Il en résulte non seulement une pate de ciment compacte et uniforme, mais aussi
des particules de fumée de silice anhydres [Mosavinejad et al., 2020]. Comme le montre clairement la
Figure 6.8, malgré la réduction de la teneur en ciment par l'incorporation d'un taux élevé de laitier
superfin, certaines particules de FS n'ont toujours pas réagi. Pour I'échantillon témoin et I'échantillon
contenant 50 % de SL2, les images au MET indiquent que les particules de FS ont partiellement réagi
avec la Portlandite, ce qui est a l'origine de la disparition d'une partie de la sphére. Ces résultats sont en
accord avec ceux d'Abdulkareem et al. [Abdulkareem et al., 2021], qui ont montré par des observations
MET que certaines réactions d'hydratation se sont produites a la surface des particules de fumée de
silice.

Figure 6.7 : Images MET de Refsr a 90 jours.
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Figure 6.8 : Images MET de SL2-50sr & 90 jours.

Les principaux produits d'hydratation dans les mélanges analysés sont des gels de C-S-H, et quelques
petits cristaux d'hydroxyde de calcium (CH) peuvent également étre détectés. Les C-S-H sont les
produits d'hydratation dominants des matrices cimentaires et leur composition chimique ainsi que leurs
propriétés physiques affectent la performance du béton. Certains auteurs ont attribué les différents
degrés de gris a une différence dans la structure des pores et la teneur en eau de la zone [Famy et al.,
2002]. 1l est bien connu que les produits d'hydratation du ciment sont affectés par I'inclusion d'ajouts
minéraux dans le béton, comme le montrent les observations de Suda et al. [Suda et al., 2015], qui ont
rapporté que le rapport Ca/Si du gel de C-S-H produit a partir de LHF est inférieur a celui généré par
I'nydratation du ciment Portland. Les auteurs ont établi une relation linéaire entre le rapport Ca/Si et la
densité des C-S-H indépendamment de la composition du mélange, de la température de cure et du type
de liant. Les images MET montrent que le gel de C-S-H est forme avec différentes morphologies et qu'il
est étroitement associé a d'autres particules (comme la FS). Des analyses chimiques plus pointues
(analyse de points EDX) ont été effectuées sur lI'assemblage de phases produit dans les mélanges Refse
et SL2-50s¢. A titre d'exemple, trois points ont été analysés pour chaque mélange (Tableau 6.1).

Tableau 6.1 : Rapports atomiques pour les trois zones du gel de C-S-H.

Rapport atomique (Eléments/Calcium)

Point analysé Rapport Refsr SL2-504

Point 1 en jaune Al/Ca 0 [Ca=24.2%] 0.30 [Ca =10.5%)]
Si/Ca 0.43 2.26

Point 2 en jaune Al/Ca 0.19 [Ca =12.4%)] 0.26 [Ca=9.2%)]
Si/Ca 1.81 321

Point 3 en jaune Al/Ca 0.28 [Ca =10.5%)] 0.38 [Ca =13.5%)]
Si/Ca 1.64 1.33

Comme indiqué dans le Tableau 6.1, une différence importante peut étre observée entre les rapports
atomiques Ca/Si des différentes zones pour chaque béton testé. Cette variabilité est partiellement due au
fait que le gel de C-S-H est mélangé a dautres particules (FS, quartz, etc.). Des analyses
complémentaires du gel de C-S-H, surtout a des ages plus avancés, pourraient confirmer que
I'incorporation de laitier superfin entraine une diminution du rapport Ca/Si, une augmentation du rapport
Al/Ca et une réduction des quantités de Ca.
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Les analyses au microscope électronique a transmission (MET) ont révélé que les C-S-H avec différents
rapports Ca/Si sont présents dans la matrice de BUHP. Les résultats obtenus confirment la participation
des additions pouzzolaniques a la formation d'un gel de C-S-H supplémentaire. Ceci est clairement
démontré par la réduction de la teneur en Ca. Cependant, en raison de la présence d'une variété de
matériaux (OPC, FS et LHF), les C-S-H générés par chaque composant ne peuvent pas étre distingues.

6.2.5.Porosimétrie par intrusion de mercure (PIM)

La distribution de la taille des pores des matériaux cimentaires est un indicateur physico-chimique
important des propriétés de transfert. La porosimétrie au mercure est utilisée pour évaluer la structure
poreuse des mélanges de BUHP. La distribution porale (de 3,6 nm a 432 um) et le volume cumulé de
mercure des échantillons de BUHP, apres un durcissement de 3 et 90 jours, sont illustrés sur les Figures
6.9-6.12 (en raison de sa résistance a la compression relativement faible, le mélange SL1-50sF a été
écarté et n’a pas été analysé). Les porosités totales mesurées sont résumees dans le Tableau 6.2. Pour
étudier en profondeur la structure des pores dans les melanges de béton durci, la porosité est classée en
porosité de gel, porosité capillaire et porosité grossiére qui comprend les bulles d'air et d'autres formes
de vides (par exemple, les fissures de retrait). Cette classification est basée sur des études récentes [Wang
et al,, 2019 ; Li et al., 2021(b)]. La Figure 6.13 présente les plages de tailles de pores permettant de
caractériser la distribution porale des mélanges de BUHP étudiés. La proportion associée a chaque type
de porosité est exposée sur la Figure 6.14. Il convient de noter que dans cette étude, les pores dont le
diamétre est inférieur & 3,6 nm ne sont pas accessibles au mercure, et ce malgré une pression d’injection
de 413 MPa.
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Figure 6.9 : Courbes du volume de mercure cumulé des BUHP étudiés a 3 jours.
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Figure 6.10 : Courbes du volume de mercure cumulé des BUHP étudiés a 90 jours.
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Tableau 6.2 : Porosité totale des mélanges de BUHP étudiés.

Mélanges Refsp SL1-305F SL2-305F SLZ-SOSF RefSLz SL1-303|_2 SL2-305|_2
- 3j 10,90 10,25 8,37 9,94 9,21 8,09 6,96
0,
Porosité totale (%) 90j 7,36 - 3,26 2,97 7,28 6,28 5,93
| I I
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Figure 6.13 : Les différentes familles des pores a analyser.
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Le Tableau 6.2 montre que les bétons de référence (Refse et Refsi2) présentent presque la méme porosité
totale a 3 et 90 jours. D'apres les Figures 6.9 et 6.10, les diamétres de pores les plus probables de Refse
a 3 et 90 jours sont respectivement de 22,44 nm et 5,86 nm. Ces diameétres de pores sont de 30,14 nm et
17,76 nm pour Refs» aux mémes ages, respectivement. Ces résultats indiquent la finesse du réseau
poreux de Refsr et Refsiz méme au jeune dge. Comme le montre clairement la Figure 6.14, aprés
seulement 72 heures, la porosité pour les pores d'un diameétre inférieur a 50 nm est de 8,5 % (soit 78 %
de la porosité totale) et de 5,98 % (correspondant a 64,9 % de la porosité totale) pour les mélanges Refsr
et Refsio, respectivement. Ces résultats sont cohérents avec ceux de Loukili et al. [Loukili et al., 1999],
qui ont testé un composite fibré contenant une teneur élevée en FS (25%). Ces auteurs ont confirmé
I'absence de pores capillaires de grande taille (diametre > 50 nm) aprés seulement 24 heures aprés le
malaxage. A un age plus avancé (90 jours), une diminution significative du volume total des pores a été
enregistrée a la fois pour les mélanges Refse et Refsi, (de -32,5 % et -21 %, respectivement). Un
déplacement du pic principal a également été observé. La réduction de la porosité totale et la
modification de la distribution de la taille des pores pour Refsr et Refsi. sont certainement dus a un effet
de remplissage efficace et a des réactions pouzzolaniques se produisant entre les particules de FS et SL2
et I'nydroxyde de calcium pour former un gel de C-S-H supplémentaire. La Figure 6.14 montre que les
pores formés dans les hydrates sont plus importants dans Refse que dans Refsi.. Cependant, si I'on
considére la porosité des pores inférieurs a 50 nm, on constate qu’elle représente 57,5 % de la porosité
totale de Refsr, tandis qu’elle est de 71,7 % pour Refsi.. On peut noter que bien que les deux
formulations de référence aient une porosité totale assez proche, elles présentent des structures de pores
légerement différentes. En raison de leur grande finesse, la FS et le SL2 jouent un réle important dans
I'affinage et la densification de la structure poreuse du béton. Les particules les plus fines remplissent
les vides entre les particules de ciment elles-mémes et les espaces entre les particules de ciment et de
granulats [Abdukareem et al., 2021]. Les activités pouzzolaniques élevées de la FS et du SL2 ont conduit
a une diminution supplémentaire du diameétre des pores et de la porosité capillaire au cours de
I'nydratation.

Comme le montre le Tableau 6.2, le béton contenant 30 % de SL1 (SL1-30s¢) présente une porosité
totale de 10,25 % a 3 jours. Le diamétre de pores le plus probable de ce mélange est de 14,92 nm contre
22,44 nm pour le mélange de référence Refsr. Le changement dans la distribution de la taille des pores
du SL1-30sr indique le role physique du SL1 dans I'affinement de la microstructure du BUHP, entrainant
une trés légére diminution de la porosité par rapport au mélange Refse. 1l est important de souligner que
malgré le fait que la porosité pour les pores d'un diamétre inférieur a 50 nm est plus élevée dans Refse
que dans SL1-30sr, la porosité du gel (diamétre < 10 nm) est plus présente dans le mélange a base de 30

196



% de SL1 que dans le béton de référence. Pour mieux expliquer ce phénomene, les raisons suivantes
peuvent étre considérés : i) le mélange de référence contient des particules de ciment anhydre en une
proportion pouvant atteindre 30 %, comme démontré par l'analyse DRX (Figure 6.2), ce qui fait que le
mélange a base de 30 % de laitier ordinaire a une porosité proche de celle de Refse ; ii) la teneur élevée
en SP dans le mélange de référence inhibe la dissolution des particules de ciment anhydre, ce qui ralentit
la réaction d'hydratation au jeune &ge. En raison de la finesse élevée du SL1 par rapport au CPO et de
la teneur réduite en SP dans SL1-30sr, le processus d'hydratation peut étre accéléré, ce qui permet
d'obtenir plus de produits d'hydratation.

L'ajout de 30 % de SL2 (SL2-30sg) entraine une baisse de la porosité totale a 3 et 90 jours par rapport
au mélange Refse. Apres 3 jours d'hydratation, la porosité du SL2-30sr est principalement constituée de
pores formés dans les hydrates. Ce résultat peut étre attribué a I'effet combiné des particules de FS et de
SL2. En conséquence, la finesse plus élevee permet un remplissage optimal des vides entre les particules
de ciment dans le béton. La finesse du laitier exerce un impact positif sur I'évolution de la structure de
pores en réduisant la taille critique des pores, c'est-a-dire en affinant la porosité. Au fur et a mesure que
I'nydratation progresse, le volume total des pores diminue, mais le réseau poreux du SL2-30sr devient
relativement grossier. Par exemple, la porosité grossiere (diamétre > 1000 nm) représente 27,5 % de la
porosité totale a 90 jours contre 12,3 % a 3 jours. Les vides grossiers peuvent étre induits par le retrait
endogéne élevé du mélange a base de SL2. Dans le cas d'un taux élevé de laitier superfin, on constate
gue 50 % de SL2 réduit le volume total des pores par rapport au béton Refse a la fois a 3 et a 90 jours.
Cet effet positif s'explique par la grande finesse des particules de SL2. La porosité totale a 3 jours du
SL2-50s est l1égerement supérieure a celle du SL2-30sr. Malgré la teneur élevée en SL2, les pores ne
sont pas efficacement remplis. Ce résultat peut étre attribué a la teneur élevée en SP et donc a la quantité
limitée de produits d'hydratation dans SL2-50se par rapport au SL2-30se. Cet effet peut également étre
reflété par les diamétres de pores les plus probables, qui sont de 7,82 nm et 8,79 nm pour SL2-30sr et
SL2-50sf, respectivement. Cependant, a 90 jours, la porosité totale du SL2-50s est inférieure a celle du
SL2-30se. Ce phénoméne est certainement di a la présence d'une grande quantité de particules
superfines et a I'effet pouzzolanique qui prévaut a long terme. Li et al. [Li et al., 2021 (b)] ont également
confirmé que la diminution du D50 du laitier participe a I’affinement de la structure des pores en
accélérant la formation de nombreux hydrates. Il convient de noter que le pic principal n'est pas visible
dans la Figure 6.10 pour les mélanges SL2-30sr et SL2-50s¢. Cela signifie qu'une porosité significative
pour les pores d'un diametre inférieur a 3,6 nm (pores de gel) n’est pas mesurable par porosimétrie au
mercure. La Figure 6.14 montre qu'a tous les ages, la porosité du SL2-30se et du SL2-50s¢ est
principalement constituée de pores formés dans les hydrates. Une porosité relativement grossiére
(diametre > 1000 nm) est clairement observée a un age plus avancé. En résumé, le SL2 a rendu la
structure des pores des BUHP considérablement plus fine et a contribué a la réduction de la porosité
totale.

Lorsque la FS est completement remplacée par le SL2, on remarque que l'incorporation de 30 % de LHF
(SL1-30s.2 et SL2-30s.2) entraine une réduction du volume total des pores. La porosité totale du SL1-
30s2 a diminué de 12,2 % et 13,7 % a 3 et 90 jours, respectivement, par rapport au Refs . Pour SL2-
30sL2, une réduction de 24,4 % et 18,5 % a été enregistrée a 3 et 90 jours, respectivement, par rapport
au Refsio. Apres 3 jours d'hydratation, le diametre des pores le plus probable diminue légérement au fur
et a mesure que la finesse du laitier augmente. Cette observation confirme le role physique des particules
de laitier superfin dans I'affinement de la microstructure des BUHP. A un age plus avancé, le diamétre
des pores le plus probable est de 14,92 nm pour SL1-30s.2 et SL2-30s.2, ce qui démontre I'importance
des réactions pouzzolaniques des LHF pour former plus de gel de C-S-H. La Figure 6.14 indique que
I'ajout de 30 % de LHF (SL1-30s.» et SL2-30s.2) favorise la transformation des pores capillaires fins en
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pores de gel. La raison principale est que la formation d'hydrates a été accélérée pour remplir les pores
capillaires, rendant ainsi les matrices de BUHP plus denses.

En conclusion, on peut considérer que la FS est plus efficace que le SL2 pour affiner et densifier la
microstructure des BUHP. Ceci peut étre clairement observé en comparant les deux formulations SL2-
30sr et SL2-30s.2 @ 90 jours. Pour les deux mélanges, la substitution compléte de la FS par du laitier
superfin conduit & une augmentation de la porosité totale et du diametre des pores le plus probable. Les
pores de gel sont plus identifiés dans SL2-30se que dans SL2-30s... Ce résultat est principalement
attribué a la finesse élevée et a l'activité pouzzolanique des particules de FS. Il est important de noter
que la porosité grossiere (> 1000 nm) observée pour toutes les formulations peut étre causée par des
microfissures générées par un retrait endogéne élevé et/ou un séchage a 105 °C de I'échantillon avant le
test de porosité. La principale raison de la présence de bulles d'air est que les échantillons de BUHP
moulés n'ont pas été vibrés pendant la préparation.

6.3. Propriétés de durabilité des BUHP

Dans cette partie du chapitre, nous nous intéressons a 1’évolution des propriétés de durabilité des BUHP
en fonction de la finesse et la teneur en laitiers des hauts fourneaux (LHF). L'objectif est de quantifier
et d’étudier la porosité accessible a I’eau, la carbonatation et la diffusion des ions chlore des BUHP.

6.3.1.Porosité accessible a I’eau (PAE)

Il est intéressant de mentionner que la porosité accessible a I'eau (PAE) a un impact majeur sur les
propriétés de transport des matériaux a base de ciment [Liu et al., 2015]. Les PAE mesurées sur les
échantillons de BUHP durcis pendant plus de 90 jours sont présentées sur la Figure 6.15. Comme on
peut le constater, tous les mélanges testés présentent une porosité totale inférieure a 5 %. Ces résultats
confirment que le matériau développé respecte la porosité des BFUP recommandée par la norme
frangaise (< 9%) [NF P18-470, 2016] malgré la durée de saturation prolongée (7 jours). Les valeurs
rapportées sont proches de celles trouvées dans des travaux antérieurs [Resplendino et Petitjean, 2003 ;
Mounanga et al., 2012].
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Figure 6.15 : Porosité accessible a I'eau des BUHP mesurée apreés 90 jours d'hydratation.

Il peut étre établi que la substitution totale de la FS par le laitier superfin (SL2), pour le mélange de
référence (RefsL2), conduit & une augmentation de la porosité de 34,3 % par rapport au béton de référence
a base de FS (Refsr). En raison de sa surface spécifique extrémement élevée, la FS présente une plus
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grande réactivité que le SL2. La réduction de la porosité du mélange Refse prouve I'importance de I'effet
de remplissage des particules de FS qui comblent les vides entre les particules de ciment elles-mémes
et les espaces entre les particules de ciment et de granulats [Abdulkareem et al., 2021]. Une deuxiéme
explication complémentaire pour la PAE inférieure de Refse, comparée a celle de Refsi, est la réaction
pouzzolanique de FS qui forme un gel de C-S-H supplémentaire pour remplir les pores, réduisant ainsi
la porosité totale. Des précédentes études ont révélé que la FS réagit rapidement avec le Ca(OH); dans
les BUHP en raison de sa finesse tres élevée [Liu et al., 2018].

La Figure 6.15 montre que le remplacement de 30 % du ciment par le SL1 (SL1-30sr) ou le SL2 (SL2-
30s¢) induit une réduction de la PAE d'environ 15,5 et 13 %, respectivement, par rapport au mélange
Refse. Lorsque la FS est complétement remplacée par le SL2, une augmentation de la porosité est
toujours constatée. Par exemple, le mélange SL1-30s.. présente une porosité de 3,94 %, qui dépasse
celle du mélange SL1-30sr (+ 28,8 %). La méme tendance est observée pour le mélange SL2-30s2.
Cette observation est en accord avec les mesures effectuées sur les deux mélanges de référence. Il est
intéressant de noter que la taille des particules des additions minérales peut é&tre un facteur critique
régissant les performances a long terme des BUHP. On peut souligner que la substitution du ciment par
du LHF (SL1 ou SL2) est bénéfique pour la diminution de la porosité du béton. Cette constatation peut
étre attribuée au role majeur joué par le LHF, qui réduit la porosité de la matrice de deux manieres : (i)
I'effet de remplissage des particules de laitier. Ce comportement est attribué a leur grande finesse par
rapport a celle du ciment (+ 15,7 % pour SL1 et + 92,8 % pour SL2), (ii) la réactivité élevée a long terme
des particules de laitier. Le LHF est un produit hydraulique latent et sa réaction d'hydratation peut étre
divisée en deux parties ; une partie hydraulique et une partie pouzzolanique. En raison de son caractére
hydraulique, le LHF réagit avec I'eau pour former des produits mécaniquement solides. La réaction
pouzzolanique entre le LHF et le Ca(OH). dans la solution des pores génére du gel de C-S-H
supplémentaire. Ce dernier remplit la structure des pores, ce qui améliore la microstructure des BUHP
[Liu et al., 2018].

Pour une substitution de 50 % du ciment par du laitier (SL1 ou SL2), une baisse de la PAE est mesurée.
La valeur de la porosité a diminué de 27,1 % pour le mélange SL1-50sg, tandis que cette réduction est
d'environ 28,5 % pour le mélange incorporant 50 % de laitier superfin, par rapport au mélange Refse.
Une teneur élevée en laitier s'est avérée plus efficace pour réduire la porosité des BUHP. Ce résultat est
da a I'effet de remplissage et aux hydrates supplémentaires produits par la réaction pouzzolanique entre
le laitier et la Portlandite. L'effet de remplissage domine et la réduction de la porosité s'explique par la
grande quantité de particules fines de laitier.

On peut conclure que le remplacement du ciment par du laitier entraine une réduction de la PAE. Cette
derniére diminue avec l'augmentation de la teneur en laitier. Cet effet bénéfique est attribué a I'effet
physique des particules fines de laitier et a leur réactivité relativement élevée a un age avancé. La
contribution de la finesse du laitier & la réduction de la porosité des BUHP n'est pas significative. Comme
indiqué, les différences enregistrées entre les valeurs de porosité des quatre BUHP contenant 30 % de
laitier ou les deux mélanges incorporant 50 % de LHF n'étaient pas suffisamment élevées pour conclure
a un effet particulier de la finesse du laitier.

Les résultats expérimentaux ont permis de conclure que les porosités obtenues avec la technique PIM
sont plus élevées, dans la plupart des cas, que celles obtenues avec la méthode d'immersion dans I'eau.
Cela s’explique par la différence entre les procédures adoptées. Le test PIM donne une plus grande
porosité en raison de I'injection de mercure sous pression, de sorte que le mercure puisse atteindre des
pores plus petits qu’avec la technique d'immersion dans I'eau. Le mercure est un produit trés dense et
pénétre dans les pores de trées petite taille. Par conséquent, il peut pénétrer dans des pores plus petits et
plus étroits que l'eau. En outre, La tension superficielle de I'eau est plus élevée que celle du mercure.
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Cela signifie que I'eau a tendance a former des gouttes plutdt qu'a pénétrer dans les pores plus fins.
L'angle de contact entre I'échantillon et le liquide peut également étre un facteur influencant le mode de
pénétration. Les angles de contact plus faibles facilitent la pénétration du liquide dans les pores.

6.3.2.Carbonatation

Apres plus d'un an d'exposition a une atmosphére de 50 % de CO,, les éprouvettes sont fendues en deux
et pulvérisées avec une solution de phénolphtaléine (indicateur de pH). La Figure 6.16 (b) montre la
difficulté de différencier la zone carbonatée, qui n'est pas incolore comme dans le béton ordinaire ou le
béton a hautes performances. Ces observations sur les BUHP sont en accord avec les résultats obtenus
par Ahmed et al. [Ahmed et al., 2021] dans leur étude sur les BUHP incorporant différentes teneurs en
laitier. 1l convient de noter que lorsque la solution de phénolphtaléine a été pulvérisée, une couleur rose
foncé ou violet a été observée sur I'ensemble des sections transversales des différentes éprouvettes.
Aucun front de carbonatation périphérique visible n'a été observé dans les échantillons pulvérisés. Ces
résultats indiquent que, quelles que soient les conditions d'exposition (concentration élevée de CO,), la
profondeur de la carbonatation était difficile a détecter dans les mélanges étudiés. Comme nous l'avons
vu au chapitre 5, les analyses ATG réalisées ont révélé des teneurs en Ca(OH); faibles (2,5-3,6 %) pour
toutes les formulations.

Figure 6.16 : Echantillon de BUHP (RefsL2) exposé & 50 % de CO2 pendant un an, (a) avant et (b) aprés la pulvérisation
d'une solution de phénolphtaléine.

Comme le montre clairement la Figure 6.16 (a), un front périphérique de 3 2 5 mm a été détecté sur
tous les échantillons fraichement fendus avant la pulvérisation de la solution indicatrice. Cependant, ce
front ne peut pas étre attribué uniqguement a la carbonatation, car il a été également observé sur les faces
scellées de certains échantillons testés. Afin d'étudier en profondeur I'éventuelle carbonatation et de
comparer les formules entre elles, une analyse thermogravimétrique (TGA) est effectuée pour
déterminer la quantité de CO; qui a pénétré dans le matériau. Dans cette étude, des échantillons
carbonatés et non carbonatés ont été analysés par ATG, couplée ici a un spectrométre de masse (SM).
Des petits échantillons ont été prélevés de chague zone, a savoir le front périphérique visible avant
pulvérisation et le cceur de I'échantillon pour la partie non carbonatée, broyés et tamisés a moins de 315
um. Le test a été réalisé sur des échantillons d’environ 250 mg a l'aide d'un analyseur thermique
NETZSCH STA 449 F3. L'échantillon analysé a été chauffé de 30 °C a 1250 °C a une vitesse de 10 °C/
min. L'analyseur thermique utilisé dans cette étude permet d'obtenir simultanément la courbe
thermogravimétrique (TG), la courbe dérivée thermogravimétrique (DTG) et la courbe de I'analyse
thermique différentielle (ATD) pour chaque échantillon. Une courbe ATG typique est illustrée sur la
Figure 6.17, mettant en évidence les plages de température correspondant a la perte de CO- due a la
décomposition de la calcite (CaCOs). La libération de CO, peut commencer juste aprés le pic de
décomposition de la Portlandite (410-520 °C) et se poursuit généralement jusqu'a 800-850 °C.

Les analyses réalisées sur la partie non carbonatée montrent qu'une petite quantité de CO,, allant de 0,02
% a 0,39 %, est mesurée pour tous les mélanges testés. Ces quantités sont détectées par le spectrométre
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de masse (capteur de CO2). Cela peut s'expliquer par le fait qu'une certaine carbonatation des produits
d'hydratation s'est produite au cours du processus de préparation de I'échantillon avant la réalisation des
analyses TG-DTG [Wu et al., 2016]. Des analyses TG-DTG ont également été effectuées sur les
composants utilisés (CPO, SL1, SL2, FS et QC). Les résultats ont montré que le ciment contient une
faible teneur en CO,. La Figure 6.18 (a) présente les résultats (en pourcentage de masse) des mesures
effectuées sur les échantillons carbonatés obtenus par spectrometre de masse. Un calcul de la perte de
CO; due a la décomposition de la calcite a également été effectué pour évaluer la quantité de CO,. Ce
calcul est effectué dans les mémes plages de température fournies par les analyses au spectrométre de
masse. Les résultats de cette approche sont présentés sur la Figure 6.18 (b). Il convient de noter que les
valeurs indiquées correspondent aux pourcentages de CO- pénétré (pendant la période d'exposition et la
préparation de I'échantillon) moins les mesures effectuées sur les échantillons non carbonatés.
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Figure 6.17 : Exemple de courbe ATG-ATD-SM (cas d'une zone carbonatée du mélange SL2-50sF).
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Figure 6.18 : Teneur en CO2 des différents mélanges étudiées mesurée par : (a) SM et (b) ATG (perte de masse).

La Figure 6.18 révéle une légére différence entre les deux méthodes de quantification de la teneur en
COq, avec des écarts-types variant entre 0 et 0,4 %. Ce résultat peut s'expliquer non seulement par
I’incertitude des mesures, mais aussi par la différence entre les techniques utilisées. En effet, pour la
méthode SM, le CO, émis lors de la décomposition thermique de la calcite est détecté par un capteur.
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La valeur du CO; est déterminée par un calcul d’aire basé sur un étalon de CO, de concentration connue.
A partir de la courbe de calibration, qui relie l'aire sous le pic & la concentration en CO, de I'étalon, la
concentration de CO; dans I'échantillon peut &tre déterminée par interpolation en fonction de l'aire sous
le pic obtenue lors de son analyse. En ce qui concerne la méthode de la perte de masse, d'autres
substances que le CO; peuvent étre émises lorsque I'échantillon est chauffé entre 530 et 800 °C. Pour
cette raison, il semble que la spectrométrie de masse fournisse des données quantitatives plus fiables.
Dans ce qui suit, les résultats de la méthode SM sont discutés.

Comme on peut le voir clairement, bien que les échantillons aient été exposés a une atmospheére de 50
% de CO- pendant plus d'un an, le taux de CO- est inférieur a 1,5 % pour tous les mélanges testés. Cela
démontre la haute résistance a la pénétration du CO, des BUHP et, par conséquent, leur excellente
durabilité. Pour les mélanges Refsr et Refsio, les teneurs en CO, mesurées sont trés proches (1,2 %). En
raison de sa grande finesse, le SL2 peut étre utilisé avec succeés pour produire des BUHP ayant un
comportement similaire a celui des BUHP a base de fumée de silice. Par conséquent, cet ajout plus fin
joue un réle important dans I'amélioration des propriétés de durabilité des BUHP. La Figure 6.18 (a)
montre que le laitier ordinaire, quel gue soit son taux de remplacement, n'a pas d'effet significatif sur la
carbonatation et que les mélanges a base de laitiers présentent une meilleure résistance a la pénétration
du COs.. Pour le laitier superfin, on observe clairement que les bétons SL2-30sr et SL2-50sk ont une
faible teneur en CO-; environ 2 fois inférieure a celle du mélange de référence (Refse). Ces résultats
confirment I'effet bénéfique d'une finesse élevée du laitier sur les propriétés de durabilité des BUHP a
base de laitier. Comme mentionné ci-dessus, l'incorporation de particules fines de laitier rend la
microstructure plus dense et améliore la tortuosité en affinant le réseau poreux. En raison de leur grande
finesse, les particules SL2 remplissent les espaces entre les particules de ciment et leur réaction produit
un gel de C-S-H dense a long terme. Ce gel remplit les pores capillaires et réduit la porosité des BUHP.
C'est pourquoi la porosité des mélanges SL2-30se et SL2-50sk est extrémement réduite. En l'absence de
FS, 30 % de SL1 augmente la quantité de CO, de 15 % par rapport au mélange Refsio. Pour SL2-30sy2,
la teneur en CO; a été réduite de 19 % par rapport au béton de référence a base de SL2. Il est important
de noter que malgré la légére différence constatée, les valeurs mesurées sont comparables et restent
faibles (< 1,5%) pour tous les mélanges congus. Ceci est certainement dd a la microstructure ultra-dense
des matrices BUHP développées. Les observations microscopiques montrent des quantités significatives
de LHF anhydre. Ceci permet de limiter la consommation de Portlandite et d'obtenir une basicité
similaire pour, en améliorant la tortuosité. Il est important de rappeler que la réaction de carbonatation
dépend fortement de la composition du liant et, par conséquent, de sa teneur en eau. Cela signifie que
I'accessibilité des cristaux de Portlandite au CO- est contrdlée par I'humidité relative (HR).

6.3.3.Diffusion des ions chlore

Apres au moins 9 mois d'hydratation, lorsque le développement de la microstructure est certainement
stable, des échantillons de 2,5 cm d'épaisseur sont saturés et soumis a un essai accéléré de diffusion des
ions chlore. A la fin de la période d'exposition de deux mois, les échantillons ont été retirés des cellules.
Chaque éprouvette de BUHP a ensuite été divisée en deux sections et pulvérisée avec une solution
d’AgNOs (0,05 M) afin de déterminer la profondeur de pénétration du chlorure. Il convient de noter que
le changement de couleur de la surface du béton pulvérisé indique la pénétration du chlorure. Une
couleur blanche a grise indique la présence de chlorures, tandis qu'une couleur brun clair indique
I'absence de chlorures. La profondeur a été mesurée a un minimum de cinq endroits différents de
I'échantillon et les valeurs moyennes ont été enregistrées. Enfin, le coefficient de diffusion apparent des
ions chlorure (Dapp) a été calculé conformément & la norme frangaise XP P18-462 [XP P18-462, 2022].
Les résultats obtenus pour tous les mélanges de BUHP étudiés sont donnés dans le Tableau 6.3.
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Tableau 6.3 : Coefficients de diffusion apparent des différents BUHP.

Profondeur de

- . . Période d'exposition Epaisseur de PPT Coefficient de diffusion
Désignation du mélange . o . pénétration des chlorures 1
(jours) I'échantillon (cm) x 10 (m?/s)
(mm)

Refse 60 2,6 75 3,05
SL1-30se 61 2,6 25 0,89
SL1-50¢¢ 61 25 31 1,07
SL2-30s¢ 60 2,7 31 1,18
SL2-50¢¢ 60 25 1,3 0,42

Refs.» 60 2,6 75 2,84
SL1-30s.2 60 25 6,8 2,54
SL2-30s.2 60 25 6,5 241

Bien que les échantillons aient été exposes a une solution de chlorure pendant 2 mois, a une différence
de potentiel de 30 V, la profondeur de pénétration des ions chlorure s'est avérée inférieure a 8 mm pour
tous les bétons étudiés. Par conséquent, les coefficients de diffusion apparents du chlorure calculés sont
faibles pour tous les mélanges de BUHP. Les valeurs obtenues répondent aux exigences de la norme
frangaise XP P18-462 [XP P18-462, 2022] qui définit une valeur maximale du coefficient de diffusion
apparent du chlorure de 0,5 x 1022 m2/s pour les BFUP. Comme le montre le Tableau 6.3, un coefficient
de diffusion de 3,05 x 10-** m2/s a été enregistré pour la formule de référence a base de FS (Refsr). Cette
valeur représente le coefficient de diffusion le plus élevé. La substitution complete de la fumée de silice
par du laitier superfin pour le mélange Refs.. résulte en un coefficient de diffusion presque identique &
celui du mélange Refse. Ce résultat confirme qu'a long terme, le béton a base de laitier superfin présente
un comportement similaire a celui du mélange a base de FS. Ceci peut étre attribué au fait que les deux
mélanges de référence ont une microstructure ultra-dense avec une porosité relativement réduite, comme
le montrent les tests de porosité (PIM et PAE).

L'incorporation du laitier, en substitution partielle du ciment, réduit les coefficients de diffusion
apparents du chlorure. Les résultats des essais montrent que tous les bétons avec du LHF (SL1 ou/et
SL2) ont des coefficients de diffusion des chlorures plus faibles que Refse. Ces résultats sont en accord
avec ceux d'Abdulkareem [Abdulkareem, 2017], qui a constaté que les coefficients de diffusion
apparents pour les mélanges de BUHP a base de laitier sont inférieurs au mélange de référence. Dans ce
travail, I'ajout de 30 % de SL1 (SL1-30sf) entraine une réduction de 70,8 % du coefficient de diffusion
par rapport au mélange Refse. En raison de sa finesse légérement supérieure a celle du ciment, une faible
teneur en laitier ordinaire (30 %) peut remplir efficacement les vides entre les particules plus grossiéres,
réduisant ainsi la porosité totale et l'interconnectivité des pores et améliorant la résistance a la
pénétration des chlorures [Ben Fraj et al., 2012]. Pour SL1-50s¢ et malgré I'augmentation de la teneur
en laitier, le coefficient de diffusion est de 1,07 x 10" m2/s, qui est inférieur a celui du Refsr mais
légerement supérieur a celui du SL1-30se. Cette observation signifie qu'en raison de la teneur élevée en
particules de laitier d'une finesse comparable a celle du ciment, les vides et les pores capillaires ne sont
pas remplis efficacement comme dans le cas d'une faible teneur en laitier. On peut en conclure que le
mélange SL1-30sr peut étre considéré comme plus optimal en termes de remplissage que le mélange
contenant une proportion élevée de laitier ordinaire.

Le remplacement partiel du ciment par 30 % de SL2 entraine une réduction du coefficient de diffusion
apparent (1,18 x 10 m2/s pour SL2-30sr vs. 3,05 x 101 m?/s pour Refsg). L'effet du SL2 est plus
visible & un taux de substitution de 50 %. Le mélange SL2-50sr présente la valeur la plus faible du
coefficient de diffusion du chlorure, soit 0,42 x 10 m2/s. Il est connu que la diffusion des chlorures
dans les BUHP est contrblée par la distribution de la taille des pores. La variation du coefficient de
diffusion est attribuée a la géométrie du réseau poreux, comme la tortuosité et la constriction, qui
peuvent étre différentes méme si la porosité est relativement identique [Park et al., 2017 ; Saeki et al.,
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2006]. Les résultats de la PIM ont montré que la finesse du laitier a un effet positif sur I'évolution de la
structure des pores en réduisant la taille critique des pores, c'est-a-dire en affinant la porosité. A un age
avancé, la porosité du SL2-50sr est principalement composée de pores formés dans les hydrates. En
outre, la porosité totale du SL2-50sr est inférieure a celle du SL2-30se. Cela confirme la meilleure
résistance a la pénétration des chlorures du mélange contenant une proportion élevée de laitier superfin.
Selon Saeki et al. [Saeki et al., 2006], la surface spécifique peut étre considérée comme un indice des
caractéristiques géométriques des pores. La surface spécifique du systéme de pores augmente avec la
complexité de la géométrie des pores et le nombre de pores fins. Les ions présents dans ces pores fins
sont susceptibles d'étre influencés par I'impact de la charge de surface des pores en raison de la distance
limitée entre les ions et la surface des pores.

Lorsque la FS est complétement remplacée par le SL2, SL1-30s.2 et SL2-30s.2 ont presque le méme
coefficient de diffusion apparent. Ce résultat est en accord avec ceux du test de PIM. Dans ce cas,
I'absence de particules de FS entraine une augmentation du coefficient de diffusion. Par exemple, SL1-
30st2 a une valeur de coefficient de diffusion de 2,54 x 10°%* m?/s contre 0,89 x 10** m2/s pour SL1-
30se. La méme tendance est observée lorsque 30 % de SL2 sont incorporés. Ceci indique le réle
bénéfique de I'effet combiné de la FS et des particules de laitier dans I'amélioration de la résistance a la
pénétration des ions chlore. Les mesures mettent en évidence un double effet de la présence de particules
fines : un effet de remplissage di a leur grande finesse et un effet pouzzolanique dd a la formation
d'hydrates supplémentaires qui permettent d'affiner la structure des pores et enfin de réduire le
coefficient de diffusion.

En conclusion, on peut affirmer que l'incorporation de laitiers entraine une réduction du coefficient de
diffusion des chlorures, indépendamment du dosage et de la finesse. Il est important de noter que bien
gu'il y ait une différence entre les valeurs mesurées, les résultats restent comparables. Les faibles valeurs
des coefficients de diffusion démontrent la microstructure ultra-dense des différents mélanges congus,
ce qui indigue la haute résistance de ces bétons dans des environnements agressifs. L'effet bénéfique du
laitier est attribué non seulement a son role physique de remplissage des vides, mais aussi a ses propriétés
hydrauliques et pouzzolaniques, qui permettent la formation d'un gel de C-S-H. Ce dernier peut remplir
les pores capillaires et diminuer le diamétre critique des pores, considéré comme un indice de porosité.
La présence de particules plus fines modifie la structure des pores dans les mélanges de BUHP a base
de laitier et réduit le diamétre critique des pores. Il en résulte une diminution du coefficient de diffusion
des chlorures. Un autre facteur pouvant expliquer la réduction des coefficients de diffusion dans les
mélanges a base de laitier est I'interaction entre le chlorure et la matrice du béton. Selon des précédentes
études [Ben Fraj et al., 2012 ; Park et al., 2017], la substitution partielle du ciment par du LHF augmente
la capacité de fixation des ions chlore. Cette augmentation peut étre attribuée a la teneur élevée en
alumine du laitier. Ceci explique le faible coefficient de diffusion des matrices a base de laitier par
rapport au mélange de référence. En plus, les bétons contenant des LHF ont une forte proportion de
nanopores d'un diamétre inférieur @ 10 nm. Ce dernier est considéré comme le diametre seuil pour la
diffusion des chlorures [Takahachi et Ishida, 2016].

6.4. Conclusion

Ce dernier chapitre de la thése traite de I’impact de la finesse et du dosage du laitier sur les propriétés
microstructurales et de durabilité des BUHP. Dans ce travail expérimental, I'état de la microstructure est
étudié a 3 et 90 jours, a I’aide des analyses DRX pour identifier les différentes phases présentes dans les
matrices. Ces analyses sont corrélées avec les observations MEB et MET et I'évaluation de la porosité
au mercure.
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Les résultats du travail mené ont montré qu'en raison de leur faible rapport E/L et de la présence d'une
variété d'ajouts minéraux dans leurs matrices, les BUHP congus se caractérisent par une microstructure
homogene et dense, marquée par une densité d'empilement élevée et des pores plus fins. Les analyses
DRX ont montreé la présence de particules anhydres, méme en cas de teneur élevée en laitier et & un &ge
plus avancé. Les observations au MEB ont également confirmé I'existence de particules anhydres
(ciment et laitier). Les images au MET ont révélé la formation des C-S-H a la surface des particules de
fumée de silice, indiquant I'effet des sites de nucléation des particules fines sur I'évolution de la
microstructure des BUHP. La porosimétrie par intrusion de mercure a clairement montré |'effet
bénéfique du laitier a haute finesse sur la structure des pores. Les résultats indiguent qu'une teneur en
laitier superfin de 50 % entraine une trés faible porosité a long terme (< 3 %).

En ce qui concerne I'évolution des propriétés de durabilité, ce travail de recherche a été consacré a
I'évaluation de certains indicateurs, a savoir la porosité accessible a I'eau, la carbonatation et la diffusion
des ions chlore. Comme conséquence directe de la microstructure ultra-dense des différents mélanges
étudiés, tous les bétons présentent une excellente durabilité. En effet, tous les mélanges testés présentent
une faible porosité a I'eau (< 5 %), des pourcentages de pénétration de CO; trés faibles (< 1,5 %) mais
aussi des coefficients de diffusion apparents des ions chlore extrémement bas. Les faibles coefficients
de diffusion suggerent une possible réhydratation des particules anhydres, présentes en grande portion
dans les BUHP, et une forte interaction matrice/ chlorures. Pour tous ces paramétres, le mélange a forte
teneur en laitier superfin présente toujours les valeurs les plus basses, ce qui confirme le double effet
des particules fines dans la matrice : effet physique de remplissage des vides et effet pouzzolanique par
la production d'hydrates supplémentaires participant a I'amélioration des performances a long terme des
BUHP.
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Conclusion genérale

Les BFUP ont été développés pour répondre aux besoins des projets de construction nécessitant des
performances supérieures a celles des bétons ordinaires. Les propriétés mécaniques et la durabilité de
ces matériaux a matrice cimentaire étant nettement supérieures a celles des BO et des BHP, ils ont suscité
une attention et un intérét considérables dans le monde entier. En considérant la performance comme
une unité fonctionnelle, I’utilisation des BFUP dans les éléments structurels pourrait faire partie d’une
stratégie d’optimisation structurelle, environnementale et économique. Cependant, avec la tendance vers
une construction écologique ces derniéres années, tous les secteurs sont concernés par la prise de
conscience écologique, notamment 1’industrie du ciment. Cette derniére est soumise a des exigences de
plus en plus strictes en matiére de protection de I'environnement. Pour relever ce défi majeur, il est d’une
grande importance de réduire la teneur en clinker dans le BFUP. L’utilisation des laitiers des hauts
fourneaux en substitution partielle du ciment pourrait étre un moyen efficace pour réduire davantage
I'empreinte carbone des BFUP. C'est dans ce contexte que ce travail de recherche est réalisé.

L’objectif principal de cette thése est de développer des formulations de BUHP a plus faible empreinte
carbone en remplagant partiellement le ciment par des laitiers des hauts fourneaux (LHF) sans introduire
de traitement (chimique ou thermique). Un laitier superfin est utilisé pour accélérer I'nydratation et le
développement de la résistance des BUHP a base des laitiers. Pour étudier le comportement a court et
long termes des BUHP congus, notre travail de thése s'est articulé autour de trois principaux axes,
répondant aux trois questions suivantes :

- Quel impact de la finesse et du dosage du laitier sur les propriétés au jeune age des BUHP, notamment
le retrait ?

- Quel impact de la finesse et du dosage du laitier sur les propriétés mécaniques (la compression et la
traction par fendage), I'empreinte carbone et le colt des BUHP ?

- Quel impact de la finesse et du dosage du laitier sur le développement de la microstructure et sur la
durabilité des BUHP ?

Afin de répondre a ces questions, une part de nos travaux a été consacrée a la mise au point et
I'optimisation de formulations de BUHP avec différents dosages (30 et 50 %) de LHF de deux finesses
différentes (420 m#/kg pour SL1 et 700 m#/kg pour SL2). Le BUHP contient généralement de la fumée
de silice (FS) en proportion significative (25 %), alors que ce produit est trés cher, ce qui augmente le
codt de production du BUHP. C'est pourquoi nous avons réduit la teneur en FS dans nos compositions
(9 %). Cela permet non seulement de réduire I’empreinte carbone et le colt global, mais aussi d'utiliser
des quantités plus importantes de LHF. Nous sommes partis d’une matrice non fibrée. Le quartz broyé
a eté utilisé comme substitut partiel de la FS. La substitution compléte de la FS par du laitier superfin
(SL2) a également été étudiée dans ce travail. Nous avons fait varier le dosage du superplastifiant (SP)
afin d'obtenir le méme étalement (350 + 2 mm) pour tous les mélanges congus. Un malaxeur a haute
énergie de malaxage (Eirich) a été utilisé pour obtenir un mélange homogéne avec une maniabilité
optimale aprés seulement 4,5 minutes. Le rapport Eau/Liant (E/L) de 0,16 a été maintenu constant pour
toutes les formulations. Une campagne expérimentale riche sur huit formulations a été menée pour une
étude approfondie du comportement & court et long termes des BUHP. Les chapitres de cette these
retracent les différentes étapes qui ont permis d’atteindre les objectifs fixés.

Les analyses des résultats obtenus ont permis de tirer les conclusions suivantes :

v’ Propriétés a l’état frais et au jeune age
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- La substitution de 30 % du ciment par du laitier (SL1 ou SL2) réduit le dosage du SP dans les mélanges
de BUHP. A faible dosage, le LHF améliore la maniabilité, accélére le temps de prise et favorise le
processus d'hydratation du ciment grace a la réduction de la teneur en SP et a I'effet de nucléation. Cet
impact se traduit par une augmentation de la chaleur de réaction. L'augmentation de la finesse du laitier
résulte en une réduction plus importante de la teneur en SP et certainement une augmentation du nombre
de sites de nucléation. Ainsi, un effet d'accélération est plus visible avec 30 % de laitier superfin.

- Pour un taux élevé de laitier ordinaire (50 %), I'effet lubrifiant de SL1 et I'effet fluidifiant de SP
semblent étre atténués par la demande en eau des particules de laitier. Dans ce cas, une augmentation de
la teneur en SP a été nécessaire pour obtenir la méme maniabilité que la formule de référence. Ceci
retarde I'hydratation du ciment et prolonge les temps de prise. L’incorporation de 50 % de SL2 améliore
la maniabilité du mélange par I’effet lubrifiant des particules superfines. L'effet bénéfique d’une haute
finesse tend a accélérer les temps de prise et la réaction d”hydratation.

- Le remplacement de 30 % du ciment par du laitier ordinaire (SL1) entraine une légére diminution du
retrait chimique et endogéne, en raison de sa plus faible réactivité. Le retrait le plus prononcé a été
observé, plus clairement, dans les mélanges contenant 30 % de laitier superfin. Comme indiqué,
l'augmentation de la finesse du laitier favorise le processus d'hydratation, ce qui tend a accélérer
I'évolution des contractions chimiques et endogenes. Le retrait endogéne plus élevé des mélanges a base
de laitier superfin peut s'expliquer par la finesse plus importante du laitier, le retrait chimique plus élevé
et le module d'Young plus faible de la matrice laitier-ciment au jeune &ge. Une autre raison de la
déformation élevée de la matrice a base de SL2 est la distribution plus fine des pores, qui augmente la
dépression capillaire, conduisant ainsi a un retrait plus prononcé et, par conséquent, a un risque de
fissuration plus élevé.

- Un taux de substitution élevé (50 %) par SL2 ne présente pas d'effet significatif sur la contraction
chimique, par rapport a un taux de 30 %. Par contre, 50 % de SL2 modifie significativement I'évolution
du retrait endogene.

Il convient de rappeler ici que I'étude est menée sur des matrices non fibrées avec un tres faible rapport
E/L. 1l est donc évident que les mesures de déformation dés les premiéres minutes aprés le malaxage
sont tres élevées, comparées aux résultats de la littérature, dont le suivi du retrait est effectué, dans la
plupart des cas, 24 heures aprés le coulage.

v Propriétés mécaniques

Du point de vue des propriétés mécaniques, a I'exception du mélange contenant 50 % de laitier ordinaire,
tous les mélanges congus présentent une résistance a la compression a 28 jours supérieure a 130 MPa,
sans aucun traitement supplémentaire. Une résistance a la traction par fendage supérieure a 6 MPa a été
obtenue pour tous les mélanges, y compris le béton a base de 50 % de SL1. Ces résultats répondent aux
exigences de la norme. La substitution compléte de la fumée de silice par du laitier superfin permet
d'obtenir des résistances mécaniques similaires, voire supérieures dans certains cas. Par exemple, en
remplacant la FS par du SL2, le béton incorporant 30 % de SL2 présente la résistance la plus élevée (une
résistance a la compression de 151 MPa et une résistance a la traction par fendage de 9 MPa a 28 jours).
Cette amélioration des propriétés mécaniques est attribuée aux effets physiques (remplissage des pores
et amélioration de la compacité) et aux réactions hydrauliques et pouzzolaniques des particules
superfines.

v Propriétés microstructurales et de durabilité
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Les analyses thermogravimétriques ont montré des faibles quantités d'eau liée et de Portlandite pour
tous les mélanges. Ces mesures confirment le faible taux d’hydratation des BUHP. En raison de la teneur
élevée en ciment et du rapport E/L extrémement faible, une proportion élevée de ciment anhydre a été
détectée dans les matrices par les analyses DRX et les observations microscopiques, méme a un age
avancé et avec un dosage élevé de laitier. Les analyses au MEB ont également révélé la présence de
particules de laitier anhydre. 1l est intéressant de souligner que les particules anhydres jouent le méme
role que le squelette granulaire du matériau a base de ciment et participent ainsi a I’amélioration de la
compacité des mélanges et a la densification de leur microstructure. En conséquence, les résistances
mécaniques et les propriétés de durabilité sont améliorées. Les observations au MET ont mis en évidence
I'effet de nucléation des particules fines (FS et LHF). Une quantité plus importante de gel C-S-H s'est
formée autour des particules fines, indiquant l'effet de nucléation de ces ajouts minéraux. Ces
observations ont également mis en évidence la réactivité, méme partielle (en surface), de la fumée de
silice et du laitier, malgré le faible rapport E/L.

Le test de porosimétrie au mercure confirme que la présence de particules de laitier (SL1 et/ou SL2)
entraine une réduction de la porosité et modifie la distribution de la taille des pores en affinant le réseau
poreux, ce qui améliore la résistance des BUHP aux agents agressifs. Les BUHP a base de laitier ont un
réseau poreux plus fin et une forte capacité de fixation, ce qui diminue leurs propriétés de transfert.
L'évaluation de certains indicateurs de durabilité montre que tous les mélanges étudiés ont une porosité
a I'eau extrémement faible (< 5 %) et que leurs matrices sont pratiquement imperméables au dioxyde de
carbone et aux chlorures. En raison de sa grande finesse et de sa réactivité relativement élevée, le laitier
superfin conféere au béton une durabilité supérieure lorsqu'il est incorporé a une teneur élevée (50 %).

v' Empreinte carbone et analyse des codts

D'un point de vue environnemental, 1’évaluation des émissions de CO; des différentes formules par unité
de volume (1 m®) a montré que le remplacement du ciment Portland par du laitier entraine une réduction
de I'empreinte carbone et que plus la teneur en laitier augmente, plus les émissions de CO; sont faibles.
L'augmentation de la finesse du laitier n'a pas d'effet significatif sur les émissions de carbone. En effet,
les émissions associées a un broyage plus fin peuvent étre compensées par la réduction de la demande
en SP. Le mélange a base de 50 % de SL2 s'est avéré avoir l'indice de dioxyde de carbone le plus faible
(environ 4,15 kg/m3/MPa). Cependant, ce mélange a un codt total dépassant de 26 % celui du mélange
de référence a base de FS. Le mélange contenant 30 % de SL1 et de SL2 au lieu de la FS (SL1-30s.2)
avait le cot le plus bas (341 €/m?) et une empreinte carbone plus faible que le béton de référence (-27,7
%) avec une résistance a la compression améliorée d'environ 138 MPa a 28 jours.

Pour résumer, ce travail de recherche a montré les performances exceptionnelles (résistance et
durabilit¢) des BUHP a base de LHF a long terme. L’utilisation du laitier, en substitution partielle du
ciment, réduit ’empreinte carbone de cette génération des matériaux a matrice cimentaire car sa
production nécessite moins d’énergie que celle du clinker. De plus, le BUHP peut étre produit
localement, ce qui réduit les colts et les émissions liés aux transports. Il est donc important de prendre
en compte tous les facteurs avant de porter un jugement sur le coit et I’impact environnemental des
BUHP. Bien qu’il puisse sembler coilteux et peu respectueux de l'environnement a premiere vue, ses
performances a long terme peuvent en faire un choix plus économique et écologique que d’autres options
de construction.

Afin de prendre en compte tous les indicateurs a I'exception du retrait, une synthese de tous les résultats
a été établie pour toutes les formules congues. Une représentation schématique est illustrée sur les
Figures 1 et 2.
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Figure 2 : Mélanges répondant aux critéres de performance avec des faibles indices carbone.
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Le principal résultat de cette étude est, bien évidemment, d'avoir démontreé la possibilité de concevoir
des BUHP a plus faible empreinte carbone en remplagant partiellement le ciment par des laitiers de hauts
fourneaux (LHF). A I'exception du mélange contenant 50 % de laitier classique, les BUHP développés
répondent aux différentes exigences de performance (résistance et durabilité). En considérant la
performance (résistance a la compression ou durabilité) comme une unité fonctionnelle, les BUHP
peuvent offrir des avantages économiques et environnementaux. Les deux formules de référence ont les
empreintes carbone les plus élevées. Ainsi, si I'on considére la résistance a la compression et l'indice
carbone, trois formules sont a écarter : le mélange a base de 50 % de laitier ordinaire dont la résistance
a la compression est inférieure @ 130 MPa, et les deux mélanges de référence dont I'empreinte carbone
est la plus importante. Nous pourrions donc nous limiter a cing formules a base de laitier (Figure 2).

Il est important de noter que les hautes performances des BUHP permettent de réaliser des structures
plus fines et plus élancées avec une réduction significative du volume du matériau. En outre, ce matériau
prometteur offre un gain important en termes de durabilité, légéreté, économie globale de matiére. Grace
a l'excellente durabilité des BUHP, la durée de vie des structures sera améliorée et les colts de
maintenance seront considérablement réduits. 1l est donc évident qu'une vision globale est nécessaire,
depuis la phase de conception et de construction jusqu'a la phase de service de la structure, afin d'établir
un bilan économique et environnemental aussi objectif et précis que possible, qui ne se limite pas
seulement au prix et aux émissions des matériaux.

Toutefois, avant d’envisager une utilisation des bétons développés dans le cadre de cette thése, il nous
semble important de compléter nos recherches par d’autres investigations, permettant ainsi de répondre
a toutes les questions que 1’on pourrait soulever lors de la conception d’un ouvrage a base des BFUP.

Perspectives

Il est envisagé de traiter a court et moyen termes les points suivants :

Les observations microscopiques ont montré la présence d’une quantité importante de laitier anhydre,
qui agit comme un filler. Il serait donc intéressant d'optimiser davantage les formulations & base de
laitier et d'étudier la possibilité de combiner laitier et filler calcaire afin de réduire encore plus les
émissions de CO; et les codts de production, tout en préservant les ressources.

Au trés jeune age, nous avons observé que les BUHP a base de laitier superfin, surtout a un dosage de
30 %, sont marqués par un retrait endogene prononcé. L'étude expérimentale s’est limitée a des matrices
non fibrées pour pouvoir évaluer les propriétés de durabilité, en particulier la diffusion des chlorures.
Par ailleurs il serait intéressant d’explorer I’impact des fibres d'acier sur ces propriétés. Outre leur effet
sur les propriétés mécaniques, les fibres d'acier peuvent étre utilisées comme d'excellents additifs pour
contréler les ouvertures des fissures.

Dans la pratique, les déformations endogénes du béton sont souvent génées, par des coffrages, des
armatures ou, dans le cas d’une réparation (ou étanchéité), par le support du béton mature. La rigidité
de ces éléments restrictifs est beaucoup plus importante que celle du matériau jeune, et empéche la
matrice de se déformer librement pendant 1’hydratation. Ces déformations localement empéchées
peuvent développer des microfissures dans la phase hydratée de la matrice cimentaire, amplifiant ainsi
le retrait endogéne. 1l est donc nécessaire d’intégrer cet aspect a une étude future sur les mécanismes de
fissuration précoce. Le risque de fissuration des différentes formulations pourrait donc étre étudié a
l'aide de I’essai a I’anneau de fissuration (retrait empéché).

Outre le retrait, nous souhaitons étudier le comportement structurel de quelques formules fibrées. Il
s’agit de fabriquer des poutres et de les soumettre a un essai de flexion (3 ou 4 points) en suivant le
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mode de fissuration. Des éprouvettes cylindriques seront également prélevées, afin de mesurer leur
module d’Young et leur résistance a la compression, tout en suivant la courbe contrainte/ déformation.
Des essais de durabilité, notamment de perméabilité au gaz, seront également réalisés afin d’établir une
carte d’identité pour nos BFUP, en lien avec le référentiel actuel.

Des essais de fluage pourraient également étre programmeés a moyen terme, si les acteurs industriels
(constructeurs) expriment le besoin et I’intérét d’utiliser les formules développées dans le cadre de ce
travail.
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Annexes

Annexe 1 : Données techniques sur les matieres premieres
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Cette section liste les fiches techniques des différents matériaux utilisés dans nos formulations :
- Ciment: CEM 1 52,5 N — SR 5 CE PM-CP2 NF (Holcim)

- Sable de quartz : CV32 (Sibelco)

- Fumée de silice : S95 B DM (Condensil)

- Laitier ordinaire (SL1) : finesse Blaine de 420 m2/kg (Ecocem)

- Laitier superfin (SL2) : finesse Blaine de 700 m#/kg (Ecocem)

- Quartz broyé : C500 (Sibelco)

- Superplastifiant : Sika Viscocrete Krono- 20 HE (Sika)
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FICHE TECHNIQUE PRODUIT Sz

-
®
DURABAT £z
Construire
des villes meilleures™
/

USINE DU TEIL Déclaration de
Performance n°
[ services excLusiFs Q) CEM152,5N - SR 5 CE PM-CP2 NF 0333-CPR-1203

Centre de Relation Clientéle :

0 825 888 057 SR € &

NF EN 197-1 NF P 15-317 NF P 15-318

CARACTERISTIQUES PHYSIQUES ET MECANIQUES

v swus | Resncesmecamques (WFs) | W s TR on o
en eau

(min) (mm) 1jour  2jours 7jours 28 jours (g/cm3)  (cm3g) (%) (J/g)

Val. moyenne 172 1 19,9 32,0 49,2 64,6 3,17 3630 26,5 297 64,1

Val, garantie >60 <5 >18 >50
CARACTERISTIQUES CHIMIQUES

Valeur  Valeur Valeur
moyenne garantie moyenne

SO3 (% 22 | =25 |Alcalins équivalents [Na20 + 0,658 K20] (% 0,2
Chlorures Cl- (%) 0,03 <0,1 Alcalins actifs [suivant la norme NF P 18-454] (%) 0,2
Perte au feu 950°C (% 1,5 Ve coefficient de variation des alcalins actifs 0,07
Insolubles (%) 0,35 £0,75
S T - I ——

CONSTITUANTS PRINCIPAUX ET SECONDAIRES :

C3S + C2S (%) Calcaire

Ca0/sio2 Fines de cuisson

MgO (%) 0.8 Laitier de haut fourneau
C3S (%) 67

C2S (%) 17

C3A (%) 4 Total des constituants
C4AF (%) 77 100%

AUTRES CONSTITUANTS

Gypse (%) 25
Agent de mouture AMA 32E - Teneur sous forme d'extrait sec (%) 0,04

LIVRAISON EN SAC

Li A member of R0 08 5 1S0 14001
LafargeHolcim BUBEAU VERITAS BUREAU VERITAS Date de révision : 05/01/2016

Certification Certification

Les données figurant sur la présente fiche technique sont la propriété de Lafarge Ciments et ne peuvent étre reproduites partiellement ou totalement sans notre autorisation
préalable. Les résultats indiqués ne sont mentionnés qu'a titre purement indicatif; ils sont susceptibles de variation dans les limites des normes applicables et ne sauraient en

conséquence engager la responsabilité de Lafarge Ciments. Les résultats de nos autocontrdles périodiques sont disponibles sur demande auprés de votre interlocuteur
commercial habituel.

Figure 1 : Fiche technique du ciment CEM | 52,5 N — SR 5 CE PM-CP2 NF.
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CVv32

Composition chimique tvpe Caractéristiques physiques types
99.00 % densité réelle (Pycnometre) . 2.65
0.026 % dureté (Mohs) .........ccccunee. 7
0.494 % BH snssmnsnnnmnrnsanns e W7
0.017 % densité apparente sable sec ("Prolabo") ..... 1.5
0.013 % surface spécifique ("G F") ................. ..#124 cm?/g
0.347 % coefficient d'angulosité ("G F") .................. 11
perte au feu (@ 1000°C) .......ccoeevuernnne Maxi 0.20%
résistance pyroscopique (SFC ISO R528) .. 1750 C
0 GRANULOMETRIE MOYENNE STATISTIQUE
n (% en masse - Valeurs indicatives)
h TAMISAGE CORRESPONDANCE
% Courbe des refus cumulés ASTM E.11/70 Série R20 ISO 565
h 100 4 ouverture rer§ ouverture rer§
des mailles cumulés des mailles cumulés
LEERT m ___ % m ____ %
0 80 e — > 850 um 0.0 > 2000 pm
> 600 um 0.1 > 1400 pm 0.0
: 60 4 > 425 um 24 > 1000 pm 0.0
>300 um 25.0 > 630 um 0.0
r >212 pm 69.8 | >500um 0.5
40 ~ >150 um 98.0 [ >315um 19.2
1. >106 um 99.9 [ >250pym 48.9
: 20 A >75 um 100.0 | >180pm 87.8
>0 um 100.0 > 125 um 99.4
: | 1 AFA = 54.0 > 63 pm 100.0
0
fegg o 8 g 8 R passe 0.0
0 Histogramme des refus
I % refus refus
Classe par tamis Classe par tamis
70 7 Em % Hm %
60 > 850 um 0.0 > 2000 pm 0.0
0 50 4 850-600 um 0.1 2000-1400pm 0.0
600-425 pm 23 1400-1000pum 0.0
: 404 425-300um | 22,5 1000 - 630um 0.0
30 4 300-212 um 44.8 | 630 - 500 pm 0.5
u S5 212-150pum | 28.2 ‘\ 500-315 pym 18.7
150-106 pm 1.9 [ 315-250 ym 29.6
B - 10 1 106-75 um 0.1 [ 250-180ym | 39.0
m 0 Passant 0.0 180 - 125 um 11.5
850 600 425 300 212 150 106 75 0 125- 63 ym 0.6
g < 63 um 0.0
particules < 20 um : maxi  0.06 % sur sable lavé
S _
= SIBELCO :
4 4 ]
< 3
=F27 FRANCE =
R SITE DE PRODUCTION DE CREPY SIEGE SOCIAL ET DIRECTION COMMERCIALE
La Pierre aux Corbeaux - BP 70314 141 Avenue de CLICHY 75848 PARIS Cedex 17

A

Figure 2 : Fiche technique du Sable de quartz CV32.
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DONNEES TECHNIQUES
EN 13263 - 1,2 : 2009* Valeurs observées**

Densité apparente ~0.35+0.1 0.37 £ 0.05
Densité réelle 2.24

urface spécifique BET (m’/g) [Entre 15 et 35 255
Teneur en SiOz > 85 % 95% £ 3
Teneur en Si élémentaire | 0.4 % 0.3% %01
Teneur en Na O équivalent [€ 1.0 % 0.08 % % 0.04

Teneur en SO; £2.0% 0.06 % £ 0.03
Teneur en Ci- £0.1% 0.02% % 0.01
Indice d’activité a 28 j B> 100

Perte au feu <4.0% 0.6 % + 0.02
Teneur CaO 1.0 % 03%*0.1

* Valeurs contractuelles

** Valeurs non contractuelles

CONDITIONS D’UTILISATION

IConsommation / Dosage

lLe dosage peut étre compris entre 5 a 10 % du poids du ciment. Le
dosage le plus courant est de 8 % du poids du ciment.

Mise en ceuvre

m CONDENSIL”S95 B DM doit étre introduit avec le ciment.

m Afin d’obtenir toutes les performances de CONDENSIL® S95 B DM, il est
indispensable de défloculer complétement les micro-particules de silice.
Pour cela, CONDENSIL® $95 B DM doit étre systématiquement associé
avec un superplastifiant, haut réducteur d'eau.

Précautions d’emploi

m L’emploi d’un masque est obligatoire lors de son utilisation
m Fiche de données de sécurité fournie sur demande.

Mentions légales

r . Rene ssurance
responga% Hte civile.

«Les informations sur la présente notice et. en particulier, les recommandations
relatives a l'utilisation finale des produits sont fournies en toute bonne foi et se|
fondent sur la connaissance et I'expérience que la Soci¢té CONDENSIL a acquises|
la ce jour de ses produits lorsqu'ils ont été convenablement stockés, manipulés et
utilisés dans des conditions normales. En pratique, les différences entre maiériaux|
et conditions spécifiques sur site sont telles que ces informations ou toute
recommandation écrite ou conseil donné n'impliquent aucune garantie de qualit¢
imarchande autre que la garantie légale contre les vices cachés. Nous sommes &
lvotre disposition pour toute précision complémentaire. Notre responsabilit¢ ne|
saurait d'aucune maniére étre engagée dans I'hypothése d'une utilisation non
conforme a nos renseignements. Toutes les commandes sont acceptées sous|
réserve de nos Conditions de Vente et de Livraison en vigueur. Les utilisatcurs
doivent impérativement consulter la version la plus récente de la fiche technique]
correspondant au produit concerné, qui leur sera remise sur demande».

Rrg)sduit ré eli\tlse a ﬁu uﬁlggnsttncéemleent grofessionneh

CONDENSIL
~ | P

Figure

CONDENSIL

265 RUE DES EPINETTES Tél. 0033479627403
ZONE DES LANDIERS NORD Fax 003347996 3594
73000 CHAMBERY E-mail condensil@vicat.r

3 : Fiche technique de la fumée de silice S95 B DM.
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ecocem

FRANCE

FICHE TECHNIQUE

Laitier granulé de haut-fourneau moulu CE

produit a Dunkerque

Répond a la norme européenne NF EN 15 167-1,
2006 : Laitier granulé de haut-fourneau moulu
pour utilisation dans le béton, mortier et coulis
- partie | : définitions, exigences et critéres de
conformité.

Le certificat CE de constance des performances
1164-CPR-LGMO004 a été délivré le 21 juin 2018,
par le CERIB, organisme notifié n° 1 164.
Ecocem est un laitier moulu de classe A,
suivant les distinctions faites dans la norme

NF EN 206/CN.

FABRICATION

Ecocem est produit par le séchage et le broyage

du laitier granulé de haut-fourneau.

Le laitier granulé est obtenu par trempe a l'eau

du laitier a la sortie des hauts-fourneaux, au moyen de
granulateur.

Le taux de vitrification moyen obtenu est supérieur
a 90 % (mesure par diffraction de rayons X).

Ecocem est livré en vrac.

CE

COMPOSITION CHIM |QU E (centésimale moyenne)

‘ 52- | Na20 I K20

sio, | Al,O, | Fe203 | cao ‘ Mgo I Tioz2 ‘ so3 | -

351 111 04 421 7.0 0.8 01 0,03 0.6 021 | 043 0,48

Module chimique (CaO+Mg0)/Si02: > 1,25 (21,2: classe A selon NFEN 206/CN)

CARACTE RISTI Q UES MECANI Q UES waleurs indicatives représentatives)

0 atio Re a es e o pre o D D'A e ps de
Ecocem Ciment = 5 g X : .
réference Tjrs 28jrs 90jrs Tjrs 28jrs 90jrs
0% 100 % 47 58 62 - 190
50 % 50 % 33 54 70 70% 93% 12% 220
Limites de la norme produit NF EN 15 167-1 245% 270% <2x Tps ciment
Limites classe A selon norme NFEN 206/CN 265% =85%

AUTRES CARACTERISTIQUES

>4200cm/g 5

22750cmag . NF EN 151671
24 200cmg . clas= A selan NFEN 206°CH

Surface spécifique blaine

Les valeurs indiguées sont des valeurs moyennes, elles peuvent varier légérement dans les limites autorisées par la norme de référence.

Diamétre médian indicatif (d50) 11 pm

Passant a 32 pym (mesuré au tamis) 295%

Masse volumique 2,90+ 0,03 g/cm?

Densité apparente 0,8+ 0,1 g/cm?

Indice [CIE L*a*b*] avec CR410 L* =87,5 (valeur indicative) &
Perte au feu (950 °C) <1,5% §
Humidité (100 °C) <05% :g
Indice de concentration d'activité 0,63 @

HEALTH
& SAFETY
150 450012018

NSAI Certified

Quauiry

"% o ee son1 3917

NSAI Certified

ENVIRONMENT

NSAI Certified

Figure 4 : Fiche technique du laitier ordinaire (SL1).
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eco

MATERIALS

SUPERFINE
TECHNICAL DATA SHEET

afiner
Blastfurnace Slag to be used as a specialist additive for
binders, mortars and precast that can be used to lower
the carbon footprint, improve reactivity and increase
durability.

Created by grinding Granulated Blastfurnace Slag (GBS to avery
high blaine, Ecocem Superfine can be added o GGBS binder
products lo greally improve strengths and other final performance

progerties.

Superfine is a white powder and can improve finish and reduce
pigment reguirements. Il contains no chemical additions or

hromium and has a low pH making it a safe and efficient additive
for your building material formulatiors.

CHEMICAL COMPOSITION

Th 1 ch |

BS is listed below:

PHYSICAL CHARACTERISTICS

Standard Cl istics of Ecocem Sup: i ith refer cement CEM142.5R:

COMPREHENSIVE STRENGTH (MPa)

EcocemSuperfine | Com ! 2Days 7Days 28Days | 90Days
0% 100% 4 59
50% 50% 8 9 13 3
0% 30% =2
c i th ed in MP: by EN196-1 mortar prisms.

OTHER VALUES

7000+
8000cm*/g

D50 5/um

RELATIVE DENSITY 2.9g/cm?

BULK DENSITY 0.8g/cm*

ENVIRONMENTAL PRODUCT DECLARATION 45kg €O /tonne
(EPD EN 15804)

prove perfarmance.
3 binders and can

to amangea

CERTIFICATION
Tcooom GOBS has boen rigorously lsted in accordance with 1S, EN 15167 GGBS
Standard. withan EC ¥

+1the NSAland caries the Ck markO0S0-CPR - 00/4. A dedaration of performance

isavailable

Corstruction

£

Nshcerted

BENEFITS

Ecocem Superfine is used toimprove
strength in various applications in
particular those that already contain
GGBS.

IMPROVED REACTIVITY

Superfine is ground to sucha high blaine
that it can activate the GGBS component of
material formulations leading to higher early
age strength.

WHITER COLOUR

The lighter colour of Superfine can lower
your pigment requirements and improve the.
surface finish of your product.

IMPROVED DURABILITY

The fineness of Superfine improves the
microstructure of material formulations
making it more durable and better
performing.

LOWER CARBON FOOTPRINT

Ecocem Superfine has a carbon footprint
of 45kg CO, pertonne and has a verified
Environmental Product Declaration.

Yersicn No: 181

Ecocem Materists td., Black F, Exst Paint Office Park,

Figure 5 : Fiche technique du laitier superfin (SL2).
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C500

Analyse chimique type Caractéristiques physiques type

Si02 sup. a 99.1 % Densité réelle (Pycnometres) 2,65
Fe203 inf.a 487 ppm Dureté (Mohs) 7
Al203 _ inf.a 4587 ppm Indice de réfraction 1,54 21,55
TiO2 inf. a 233 ppm Densité #0,50
CaO inf. a 297 ppm Surface spécifique BLAINE (cm2/g) 10435
K20 inf. a 3054 ppm Absorption d'huile (ISO 787/5-1980 en g/100 g) #32
Humidité sortie usine (%) maxi 0,1
Perte au feu (%) maxi 0,2
pH 72485
Couleur L* 92.62
Couleur a* 0.54
Couleur b* 2.55

Granulométrie moyenne statistique (valeurs indicatives )

Instrument Laser MALVERN 2000

Courbe des refus cumulés (en %)
100.0

90.0 \
80.0 \
70.0 \
60.0 \
50.0 \
40.0 \
30.0 + \

>5um= 57.2% \
20.0 -| D50 =6 pm
D10= 13 pm
10.0
D90 = 2 ym
0.0 I \ |
01 1 Ouverture150(en pm) 100 1000

O
=
e
-
Q
=
=
=
e
O
@
=
@
e
2
LA,

D10 = 10% de la courbe > & .... pm
D90 = 90% de la courbe > & .... pm

SIBELCO

5
FRANCE ;
o
. CENTRE DE PRODUCTION DE COMPIEGNE SIEGE SOCIAL ET DIRECTION COMMERCIALE
2 Avenue Louis Barbillon BP 10421 141 Avenue de CLICHY 75848 PARIS Cedex 17
3 60204 Compiégne Cedex Tel : +33 (0)1 53 76 82 00 Fax: +33 (0)1 42 25 32 23
‘bo,;[] SGS Tel : +33 (0)3 44 38 62 00 Fax : +33 (0)3 44 40 11 66 site web : www. Sibelco.fr
08

Figure 6 : Fiche technique du quartz concassé C500.
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NOTICE PRODUIT
Sika® ViscoCrete® Krono-20 HE

SUPERPLASTIFIANT/HAUT REDUCTEUR D’EAU POUR L'INDUSTRIE DE LA PRE-
FABRICATION.

INFORMATIONS SUR LE PRODUIT CARACTERISTIQUES / AVANTAGES
Sika® ViscaCrete® Krono-20 HE est un superplastifiant Sika® ViscoCrete® Krono-20 HE offre les avantages sui-
haut réducteur deau de nouvelle génération nonchio-  vants :

16, a base de copalymere acrylique, qui se présente

+ trés forte réduction d'eau
sous a forme d'un liquide jaune. A

.umrm(uémanm iale

» parement soigné
DOMAINES D’APPLICATION = amlioration de la durabilité par la diminution du
rapport £/C.
Sika® ViscoCrete® Krono-20 HE est parfait adap-
té a Findustrie de la préfabrication. + crantage ou gnﬂnse rapide

Sika® ViscaCrele® Krono-20 HE permet la fabrication
: * & lavibration

« bétons fermes 3 auto plagants = confection de bétans vibrés ou i démoulage immé

+ bélans aulo-plagants confectionnés aver au sans ad- it .

ditions normalis ées ration de Ia compaction du bétor

n
« bétans a faibles rapports £/C avec ou sans fumée de « réduclion de la tempéralure el de la durée d'éluvage

+ double ou triple cycle de rotation des moules.

AGREMENTS / NORMES

Sika® ViscoCrele® Krono-20 HE est conforme i la
Norme NFEN 934-2 1ab. 3.1 et 3.2.

silice
* bélans éluves ou non.

diat avec réduction du temps de vibration et amélio-

DESCRIPTION DU PRODUIT
Conditionnement « Bidon de 20 litres
« it de 204 litres
= Container de 1000 fitres
- Vrac.
Aspect / Couleur Liquide jaunitre
Durée de Conservation 12 mois dans son emballage intact.

Conditions de Stockage AT abri du gel.
En cas de gel accidentel, le prody
dégelé lentement el réhomog

etrouve ses qualités d'origine une fois

Densité 1,085 £ 0,020

Valeur pH 45110

VacoCrete® Kono-20 HE
2020, version 0102
02130,01100000011

1/2

Extrait Sec 41,0 1 1,5% (NT [N 480.8)
41,0 £ 2,0% (méthode halogéne selon NF 085)

Teneur Totale en lons Chlorure s01%

Equivalent Oxyde de Sodium 1%

RENSEIGNEMENTS SUR L'APPLICATION

Dosage Plage de dosage : 0,1 4 5,0% du poids du liant au du ciment selon Ia fluidité
et les performances recherchées.

INSTRUCTIONS POUR L'APPLICATION

Sika® ViscaCrele® Krono-20 HF es! aj

INFORMATIONS LEGALES

rence dans un béton mouillé,

el en particulier

commandé dans ce cas de prolonger le malaxage.
pendant environ 30 secondes pour ablenir une effica
cité maxim

Sika® ViscoCrele® Krono-20 HE peul également @lre
ajouté dans 'eau de gachage.

VALEURS DE BASE
Toutes les valeurs indiquées dans cetle Notice Produit

‘sont basées sur des essais effectués en laboratoire.
Les valeurs etfectives mesurées peuvent varier du fait
i i de not trole.

dutili-
sation finale des produits Sika sont fournies en toute
e ol o 4eYordehit s i oriisbaaris ot Eie
tience que Sika a acquises 3 ce jour de ses produits
lorsqu'ils ant é1é Lbﬂvenablemenl stockés, manipulés
etappliqués dans des conditions normales, conformé-
ment aux recommand; les
diffi

spécifiques sur site sontteles que ces .marmanms ou

wimpliquent aucune gaunln’ de qualité mard haml?
quela g g

RESTRICTIONS LOCALES

Veuillez noter que du fait de réglementations locales
spécifiques, les données déclarées pour ce produt
peuvent varier d'un pays 3 laulre. Veuilles consuller fa
Notice Produitlacale pour les données exactes sur le
produit.

ECOLOGIE, SANTE ET SECURITE

2 un s pankulkx,
de

fion uricigue que ce soit. Ltiisateur du produit doit

wérifier par un essai sur site Fadaptation du produit

Fapplication et 4 Fobjectif envisagés. Sika se réserve le
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BUILDING TRUST

Figure 7 : Fiche technique du superplastifiant Sika Viscocrete Krono- 20 HE.
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